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Introduction
Ge´ne´ralite´s sur l’hydroge`ne
Cette the`se porte sur la production de films d’hydroge`ne solide. Quelques particu-
larite´s de ce mate´riau sont pre´sente´es dans cette introduction, afin de permettre au
lecteur de se familiariser avec ce compose´.
L’hydroge`ne, de symbole H, est l’e´le´ment baryonique le plus simple, le plus le´ger et le
plus abondant de l’univers : il en repre´sente 75 % en masse et 92 % en nombre d’atomes.
L’atome d’hydroge`ne n’existe cependant pas a` l’e´tat libre. L’ion H+ est la forme la plus
abondante de cet e´le´ment dans l’univers. Il est pre´sent dans les plasmas des nuages
interstellaires. Sur terre, on le trouve sous forme de mole´cules de dihydroge`ne H2. Par
abus de langage, en parlant de l’hydroge`ne, c’est a` cette mole´cule de dihydroge`ne que
l’on fait re´fe´rence. Ce sera e´galement le cas tout au long de ce manuscrit de the`se.
L’isotope stable le plus abondant sur terre (∼ 99.98 % par rapport au nombre
total de ses isotopes) de l’atome d’hydroge`ne est constitue´ d’un unique proton et est
appele´ hydroge`ne le´ger. Le deute´rium est quant a` lui constitue´ d’un proton et d’un
neutron et est en moyenne pre´sent sur terre a` ∼ 0.0015 % par rapport au nombre
total de ses isotopes, principalement sous forme d’eau deute´re´e (D2O). Ce sont les
deux seuls isotopes stables connus a` ce jour. Viennent ensuite le tritium (2 neutrons),
le quadrium (3 neutrons) et l’hydroge`ne 7 (6 neutrons) qui sont instables et ont des
demi-vies respectivement de l’ordre de 12,32 ans, 1, 39 ∗ 10−22 s, et 10−21 s. Ce dernier
n’a e´te´ de´couvert que re´cemment [1] [2].
Selon l’orientation des spins de la mole´cule d’hydroge`ne H2, les proprie´te´s thermo-
dynamiques du compose´ peuvent varier. Si les spins sont oriente´s dans le meˆme sens,
on est en pre´sence d’ortho-hydroge`ne, tandis que s’ils sont de sens oppose´, il s’agit de
para-hydroge`ne. A tempe´rature ambiante, l’hydroge`ne que l’on qualifie de ”normal” a`
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l’e´quilibre est constitue´ de 75 % d’ortho-hydroge`ne et de 25 % de para-hydroge`ne. A`
mesure que la tempe´rature diminue, cette proportion e´volue jusqu’a` atteindre quasi-
ment 100 % de para-hydroge`ne a` la tempe´rature de l’hydroge`ne solide, comme le montre
la figure 1. La constante de temps de cette transformation est de l’ordre de quelques
dizaines d’heures [3]. Comme nous pourrons le voir dans le chapitre 2, aucun impact duˆ
a` ce changement ortho-para n’a e´te´ observe´ expe´rimentalement sur le comportement
lors des extrusions, qui ont dure´ jusqu’a` 7 heures.
Figure 1 – Composition ortho-para de l’hydroge`ne a` l’e´quilibre en fonction de la
tempe´rature
Dans les Conditions Normales de Tempe´rature et de Pression (273,15 K, 1 atm),
l’hydroge`ne est un gaz incolore, inodore, inflammable, et extreˆmement volatile, compte
tenu de sa tre`s faible masse. C’est la raison pour laquelle la gravite´ terrestre ne peut
le retenir, et qu’il n’est pre´sent qu’a` raison de quelques 0,5 ppm dans l’air.
Comme nous pouvons le voir sur le diagramme de phase en figure 2, en abaissant la
tempe´rature a` des valeurs cryoge´niques, il est possible de le stocker sous forme liquide
ou solide ce qui permet d’augmenter la densite´ volumique d’e´nergie disponible d’un
facteur 1000 environ. Ce diagramme est trace´ pour du normal hydroge`ne a` l’e´quilibre
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thermodynamique. Les deux formes ont des proprie´te´s physico-chimiques le´ge`rement
diffe´rentes. Par exemple, le point de fusion et le point d’e´bullition du para-hydroge`ne
sont environ 0,1 K plus bas que ceux de l’ortho-hydroge`ne.
Figure 2 – Diagramme de phase de l’hydroge`ne Pour du normal hydroge`ne a` l’e´quilibre
thermodynamique.
Du point de vue optique, comme nous pouvons le voir sur la figure 3, il y a seulement
4 raies d’absorption de l’hydroge`ne dans le domaine du visible. Ainsi, en supposant un
indice de re´flexion ne´gligeable, on peut dire que l’hydroge`ne est ”presque transparent”
dans ce domaine. Il semble donc possible d’utiliser des moyens optiques fonctionnant
sur la base de transmission de la lumie`re pour caracte´riser les films d’hydroge`ne solide.
L’observation des rubans d’hydroge`ne solide obtenus dans le cadre du projet CHY-
ME`NE [4] confirme cette hypothe`se.
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Figure 3 – Spectre de raies d’absorption de l’hydroge`ne gazeux dans le domaine du
visible
Sa forte inflammabilite´ fait de l’hydroge`ne un gaz dangereux qu’il faut manier avec
pre´cautions. De nombreux accidents ont de´ja` eu lieu, dont la tristement ce´le`bre catas-
trophe du Hindenburg, le 6 mai 1937. Ce jour-la`, le Zeppelin gonfle´ avec 200000 m3
de H2 s’est embrase´ lors de sa phase d’atterrissage, causant la mort de 36 passagers a`
bord.
Ainsi, dans le cadre de cette the`se, une attention particulie`re a e´te´ porte´e sur tous
les aspects relatifs a` la mise en place de mesures permettant d’assurer la se´curite´ des
utilisateurs et des installations.
Figure 4 – Zeppelin Hindenburg s’embrasant le 6 mai 1937.
L’utilisation de l’hydroge`ne sous sa forme solide (a` des tempe´ratures infe´rieures a`
14 K) pre´sente plusieurs inte´reˆts majeurs pour la physique contemporaine. Certains
d’entre eux vont eˆtre pre´sente´s dans cette the`se.
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Organisation du manuscrit
Ce manuscrit de the`se est compose´ de 5 chapitres.
Le premier chapitre pre´sentera les motivations de cette the`se et les diverses appli-
cations des cibles d’hydroge`ne solide, avec un inte´reˆt particulier porte´ aux applications
lie´es aux acce´le´rateurs de particules. Depuis une dizaine d’anne´es, un nouveau concept
d’acce´le´ration de particules par interaction laser-plasma a e´merge´. C’est l’e´volution
continuelle de la puissance des lasers qui a permis d’explorer ce nouveau concept. Dans
le cadre de l’e´tude de l’interaction laser/matie`re et plus particulie`rement de l’acce´le´ra-
tion de protons par ce phe´nome`ne, les physiciens souhaitent disposer de cibles pures
d’hydroge`ne de quelques microme`tres d’e´paisseur. De tels rubans ont e´te´ de´veloppe´s
dans le cadre de cette the`se.
Le second chapitre pre´sentera le nouveau principe d’extrusion mis en place au CEA
Grenoble et l’installation expe´rimentale qui a permis de valider ce concept.
Le troisie`me chapitre portera sur les re´sultats obtenus et les moyens de caracte´risa-
tion mis en place permettant de mesurer l’e´paisseur et la vitesse du ruban.
Le quatrie`me chapitre pre´sentera les simulations nume´riques re´alise´es qui ont permis
l’e´tablissement d’un mode`le comportemental de l’e´coulement de l’hydroge`ne solide au
travers de la buse d’extrusion. Celui-ci sera compare´ aux re´sultats expe´rimentaux.
Enfin conclusion et perspectives seront regroupe´es dans un cinquie`me et dernier
chapitre. On abordera notamment quelques pistes a` explorer concernant l’ame´lioration
du dispositif expe´rimental ainsi que certaines futures expe´riences relatives aux cibles
d’hydroge`ne solide.
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1.1 L’inte´reˆt des cibles d’hydroge`ne
Les cibles d’hydroge`ne solide sont inte´ressantes a` plusieurs titres dans le domaine
de la physique moderne. A` l’heure actuelle, elles sont principalement utilise´es dans des
expe´riences de physique fondamentale impliquant des acce´le´rateurs de particules.
Cependant, depuis une dizaine d’anne´es, la monte´e en puissance des lasers et les
multiples possibilite´s qu’elle permet, pousse les physiciens des plasmas a` s’y inte´resser
e´galement. Cette section de´crit brie`vement l’inte´reˆt des diverses utilisations de ces
cibles.
1.1.1 La cine´matique inverse
Un moyen classique d’e´tudier les noyaux stables dans le domaine de la physique
nucle´aire consiste a` bombarder la matie`re avec un faisceau de protons et/ou de deutons,
puis d’en analyser les re´actions mises en jeu. L’un des proble`mes majeurs de cette
technique re´side dans le fait que lors de l’impact, les produits de fission sont e´mis dans
toutes les directions, limitant ainsi le nombre de fragments collecte´s par les capteurs
de´die´s.
Il est e´galement possible de de´duire plusieurs proprie´te´s nucle´aires en re´alisant l’ope´-
ration inverse : des noyaux exotiques sont acce´le´re´s et bombardent une cible d’hydro-
ge`ne, riche en protons : c’est la re´action dite de cine´matique inverse. Contrairement a`
la cine´matique directe, la vitesse d’entrainement des ions lourds induit une focalisation
des produits de fission dans un coˆne, augmentant ainsi l’efficacite´ de la de´tection.
Il y a 4 raisons principales pour lesquelles les cibles d’hydroge`ne sont optimales pour
ce type de re´actions :
• La structure nucle´aire de l’atome d’hydroge`ne et de ses isotopes est relativement
bien connue. La simplicite´ de celle-ci, couple´e a` la connaissance assez pre´cise des
me´canismes mis en jeu (valeur de l’e´nergie du premier e´tat excite´ du nucle´on,
etc..), permet de re´duire le nombre d’inconnues lors d’une re´action faisant inter-
venir le proton comme cible : seul le projectile et le me´canisme de re´action sont
a` de´terminer.
• L’utilisation d’hydroge`ne permet la se´lection directe des me´canismes a` e´tudier.
Il est utilise´ pour re´aliser des diffusions ine´lastiques, des transferts de neutrons a`
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faibles e´nergies ou encore des re´actions d’e´jections de nucle´ons.
• Les proprie´te´s de polarisation de l’hydroge`ne permettent e´galement l’e´tude des
structures atomiques en pre´sence de champs magne´tiques, comme par exemple
en re´sonance magne´tique.
• Dans la plupart des re´actions, le choix de la cible est un compromis entre son
e´paisseur et la re´solution en e´nergie de´sire´e. En effet, plus une cible est e´paisse,
plus elle offre de re´actions (par collisions), mais moins elle est re´solue en e´nergie.
Dans le cadre de la cine´matique inverse, la cible d’hydroge`ne semble le meilleur
compromis, car elle permet de s’affranchir du bruit de fond ge´ne´re´ par les atomes
de carbone pre´sents sur les cibles composites de Methylidyne CH ou sur des cibles
plastiques (Me´the`ne CH2). C’est dans ce cadre que les cibles d’hydroge`ne solide
sont utilise´es au sein du projet CHYME`NE, pre´sente´ a` la section 1.2.6.
1.1.2 L’acce´le´ration par laser
La physique de l’interaction
Au cours des anne´es 1980, Tajima et Dawson [5] ont de´veloppe´ un concept re´volu-
tionnaire utilisant un laser permettant de concurrencer les acce´le´rateurs de particules
modernes : l’acce´le´rateur laser plasma. C’est dans ce cadre que les cibles d’hydroge`ne
solide vont trouver un grand inte´reˆt, comme nous le verrons par la suite.
Dans un acce´le´rateur de particules classique, des ondes radio fre´quences sont pro-
duites par des cavite´s, pour acce´le´rer des particules charge´es. Les phe´nome`nes de cla-
quages au sein des cavite´s imposent une limitation du champ acce´le´rateur a` quelques
dizaines de Me´gavolts par me`tre.
Par de´finition, un plasma est un milieu ionise´, ces proble`mes de claquages n’existent
plus et il est alors possible de produire des champs e´lectriques de plusieurs centaines
de gigavolts par me`tre [6]. L’encombrement est donc beaucoup moins important pour
cette dernie`re technique, comme le re´sume la figure 1.1, extraite d’une pre´sentation [7] :
Les champs e´lectriques pre´sents dans de tels plasmas peuvent eˆtre utilise´s pour
acce´le´rer les particules charge´es. L’e´nergie maximale des particules acce´le´re´es est direc-
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Figure 1.1 – Comparaison entre un acce´le´rateur classique et un acce´le´rateur plasma
[7]. La photo de gauche pre´sente une cavite´ radiofre´quence, tandis que l’image de droite
est issue d’une simulation nume´rique du phe´nome`ne d’acce´le´ration plasma.
tement lie´e a` la puissance du laser incident. A ce jour, les lasers ne permettent pas d’ac-
ce´le´rer des particules a` des niveaux aussi e´nerge´tiques que ceux obtenus dans les grands
acce´le´rateurs de particules de type conventionnel. Cependant, l’e´volution tre`s rapide
de la puissance laser au cours des dernie`res anne´es (cf figure 1.2), a permis d’obtenir
des protons jusqu’a` 58 MeV au Lawrence Livermore National Laboratory, au de´but des
anne´es 2000 par le phe´nome`ne de la TNSA de´crit ci-apre`s, a` l’aide d’un laser pe´tawatt
ayant un pic d’intensite´ de 3 ∗ 1020 W.cm-2[8]. Plus re´cemment, fin 2013, une e´quipe
ame´ricaine pre´tend avoir obtenu un faisceau de protons suppose´ eˆtre de 160 MeV, a`
partir d’un laser de 150 TW du Los Alamos National Laboratory, et de cibles nano-
me´triques de CH2 [9]. Ces re´sultats sont cependant actuellement tre`s controverse´s au
sein de la communaute´ scientifique. D’autres me´thodes permettent l’acce´le´ration de
particules comme la BOA ou la RPA de´crites ci-apre`s.
Pour comprendre comment s’effectue l’ionisation de la matie`re lorsqu’elle est sou-
mise a` un rayonnement laser, le mode`le mono-atomique de Bohr, qui conside`re l’atome
d’hydroge`ne comme e´tant la combinaison d’un proton infiniment lourd et d’un e´lectron
de masse me de´crivant une orbite circulaire, est utilise´.
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Figure 1.2 – Courbe repre´sentant les intensite´s laser au cours du temps depuis la
de´couverte du laser a` nos jours. Une e´volution drastique a e´te´ re´alise´e suite a` la de´cou-
verte de la CPA par G. Mourou et D.Strickland a` la fin des anne´es 1980. Les valeurs
affiche´es pour ELI sont estime´es.
L’e´quation de quantite´ de mouvement de l’e´lectron donne le rayon atomique de
Bohr qui correspond a` la premie`re orbitale telle que :
rb =
h2ǫ0
πmee2
= 5.3 ∗ 10-9 cm
Avec h la constante de Planck, ǫ0 la permittivite´ du vide, me la masse de l’e´lectron
et e sa charge e´lectrique. En remplac¸ant ce rayon dans l’expression du champ e´lectrique
de Coulomb qui en re´sulte et en injectant celui-ci dans l’expression de l’intensite´ du
laser ci-dessous, il est possible de de´terminer la puissance a` partir de laquelle le champ
e´lectrique du laser est de l’ordre de grandeur du champ e´lectrique de la liaison entre le
noyau et l’e´lectron. ”c” correspond a` la ce´le´rite´ de la lumie`re et Eb au champ e´lectrique.
Ib =
ǫ0cEb2
2
≃ 3.51 ∗ 1016 W.cm-2
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Lorsque l’intensite´ du laser est de cet ordre de grandeur, la liaison est modifie´e,
abaissant la barrie`re de potentiel qui lie l’e´lectron au noyau. Cela permet donc de
justifier qu’avec des lasers ultra-intenses (> 1018 W.cm-2), la cible soit instantane´ment
ionise´e, permettant l’interaction entre l’essentiel de l’impulsion et le plasma ge´ne´re´
durant le front montant de l’onde.
En fonction de l’e´paisseur de la cible, plusieurs phe´nome`nes diffe´rents entrent en
jeu dans l’acce´le´ration des particules : la BOA, la RPA et la TNSA.
la RPA
La RPA (Radiation Pressure Acceleration) est un re´gime au sein duquel la pression
dans le plasma est telle qu’elle est capable de mettre en mouvement a` la fois les pro-
tons et les e´lectrons a` des e´nergies relativistes. Elle peut eˆtre rendue dominante graˆce
a` la polarisation du faisceau laser incident. Ce re´gime devient efficace pour acce´le´rer
la matie`re a` des e´nergies supe´rieures au MeV uniquement a` partir d’intensite´s lasers
de´passant 1020 W.cm-2. Des re´sultats expe´rimentaux [10] [11] ont permis la mise en
e´vidence de ce phe´nome`ne, tandis que des simulations nume´riques ont permis d’en ex-
traire un comportement parame´trique [12].
la TNSA
La TNSA (Target Normal Sheath Acceleration) permet d’acce´le´rer des particules
par interaction laser/matie`re. Elle fonctionne de la fac¸on suivante : tout d’abord, la par-
tie basse e´nergie de l’impulsion permet d’ioniser comple`tement la zone d’interaction.
Ensuite, l’interaction du laser avec le plasma engendre un champ e´lectrique longitudi-
nal, ge´ne´re´ par la force dite ponde´romotrice de la partie haute e´nergie de l’impulsion
(ultra-courte, femtosecondes ou picosecondes, et ultra-intense). Cette force, qui est pro-
portionnelle au gradient de l’intensite´ laser, peut acce´le´rer les e´lectrons a` des e´nergies
de l’ordre de quelques dizaines de MeV, de´pendant de l’intensite´ du laser utilise´.
Le transfert d’e´nergie entre le pic d’intensite´ de l’impulsion et les e´lectrons du plasma
de´pend notamment de l’e´paisseur et de la densite´ de la cible. En effet, la qualite´ de ce
couplage est re´git par l’e´paisseur de la couche de plasma forme´. Un couplage optimal
permet d’acce´le´rer les e´lectrons en face avant jusqu’a` des e´nergies de quelques dizaines
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de MeV vers l’inte´rieur de la cible, cre´ant ainsi un front de charges ne´gatives. Comme
indique´ sur la figure 1.1, cela engendre un champ e´lectrique qui peut atteindre plusieurs
TeraVolts par me`tre. Les e´lectrons ainsi acce´le´re´s par le laser et qui s’e´cartent de la
cible en face arrie`re ge´ne`rent une gaine d’e´lectrons dont la distribution spatiale est de
forme gaussienne, et dont l’axe correspond a` la direction normale de la face arrie`re de
la cible. Ce nuage d’e´lectrons dits ”chauds” est enclin a` acce´le´rer les particules en face
arrie`re de la cible (ions et protons) a` des e´nergies relativistes, c’est a` dire de l’ordre de
E = mc2. La figure 1.3 donne une repre´sentation sche´matique de ce phe´nome`ne.
Plusieurs expe´rimentations [13], [14] ont permis de valider ce principe, avec actuel-
lement un record d’e´nergie atteint par cette technique de 67,5 MeV, obtenu avec le laser
Trident du laboratoire de Los Alamos [15] en utilisant des cibles coniques en cuivre.
L’e´nergie des particules acce´le´re´es de´pend de plusieurs parame`tres physiques tels
que la densite´ de puissance du laser incident, le temps d’impulsion, ou encore l’e´pais-
seur et la nature de la cible.
Figure 1.3 – Principe de l’acce´le´ration de protons par le phe´nome`ne de la TNSA [16]
la BOA
Tout comme pour le me´canisme de RPA, celui de la BOA, acronyme de Break-Out
Afterburner, est base´ sur l’acce´le´ration directe des e´lectrons en interaction directe avec
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le laser. Les e´paisseurs nanome´triques des cibles jouent un roˆle majeur et rendent ce
phe´nome`ne possible. Le me´canisme de BOA commence comme celui de la TNSA. La
diffe´rence apparait au moment ou` le pic d’intensite´ est couple´ aux e´lectrons de´ja` en
mouvement. Cette technique a tre`s re´cemment permis d’acce´le´rer des protons provenant
de cibles de 200 a` 800 nm de CH2 au dela` de 150 MeV avec le laser TRIDENT d’une
puissance de 150 TW, rendant ainsi l’acce´le´ration de protons possible pour un usage
me´dical [9]. Les re´sultats obtenus sont cependant encore tre`s controverse´s a` ce jour.
1.1.3 Les applications de l’interaction laser-plasma
Depuis la de´couverte du phe´nome`ne laser, de nombreuses e´quipes se sont inte´resse´es
a` comprendre et de´velopper cette activite´. C’est ainsi que diverses applications sont
apparues au fil des anne´es. En voici quelques exemples :
1.1.3.1 Une application militaire : le LMJ
Le Laser Me´ga Joule est un programme franc¸ais qui a e´te´ initie´ dans les anne´es 90,
dans le cadre de la logique de la dissuasion nucle´aire. Son objectif est de re´aliser une
fusion par confinement inertiel, c’est a` dire d’amorcer une re´action auto-entretenue de
fusion dans un plasma de deute´rium-tritium. Il permet de reproduire, a` petite e´chelle,
les me´canismes mis en jeu dans les bombes nucle´aires. Le me´lange DT est contenu
dans un micro ballon (100 µm d’e´paisseur sur 2 mm de diame`tre). Celui-ci va subir
une compression puis un chauffage a` l’aide de plusieurs lasers (≃ 200) d’impulsions
mode´re´es (1016 W.cm-2) et de longue dure´e (quelques nanosecondes). Nous avons donc
ici des lasers de fortes e´nergies mais de puissances instantane´es mode´re´es. On utilise
la ge´ome´trie sphe´rique et le tir simultane´ de plusieurs lasers pour concentrer l’e´nergie
vers l’inte´rieur de la cible.
Cette grande quantite´ d’e´nergie provoque l’ionisation de la surface externe de la
cible, et sa de´tente provoque la compression de la cible par effet fuse´e, amenant le cœur
de cette cible a` des tempe´ratures, pressions et densite´s e´quivalentes a` celles mises en
jeu lors de re´actions de fusion au sein des e´toiles ou d’explosions nucle´aires.
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1.1.3.2 La ge´ne´ration de rayons X et γ
Les faisceaux d’e´lectrons ge´ne´re´s par interaction laser plasma permettent de pro-
duire des sources secondaires de rayonnement gamma de l’ordre de la dizaine de MeV,
permettant par exemple d’inspecter de manie`re non destructive et a` haute re´solution
spatiale de la matie`re dense [17]. En effet, la taille des sources ge´ne´re´es est de l’ordre
de 50 µm, soit environ 8 fois plus petite que celles obtenues par des sources existantes,
comme le montre la figure 1.4.
Figure 1.4 – Radiographie gamma. De gauche a` droite : CAO de la pie`ce de re´fe´rence,
radiographie re´alise´e par une source de 400 µm, radiographie obtenue avec une source
de 50 µm. Source : [18]
Des sources X ultra bre`ves (quelques dizaines de femtosecondes) peuvent e´galement
eˆtre ge´ne´re´es par ce proce´de´, permettant l’e´tude dynamique de la matie`re sur des
e´chelles de temps ultracourt.
1.1.3.3 Le chauffage isochore
Les faisceaux de protons acce´le´re´s ont une tre`s courte dure´e d’impulsion et une
faible divergence. Cela rend cette technique inte´ressante pour e´tudier le diagramme (ρ,
T) d’un mate´riau. En effet, les tempe´ratures qui sont atteintes par le de´poˆt d’e´nergie
des protons au sein de la matie`re induisent des pressions de l’ordre du giga-bar juste
avant la de´tente du plasma. Le comportement d’un faisceau de protons est atypique :
lors de son parcours, il de´pose un maximum d’e´nergie a` un endroit bien pre´cis, que l’on
appelle le pic de Bragg (voir figure 1.5). En traversant la matie`re, les particules charge´es
l’ionisent et lui transmettent de l’e´nergie. Le pic de Bragg apparaˆıt graˆce a` l’augmen-
tation de la section efficace d’interaction, qui apparaˆıt lors de la baisse d’e´nergie de la
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particule charge´e. Celui-ci permet donc de localiser pre´cise´ment les protons, tandis que
la courte dure´e d’impulsion (de quelques picosecondes) permet d’obtenir les conditions
espe´re´es de tempe´rature et de pression juste avant la de´tente de la cible a` chauffer. Les
mesures effectue´es ont permis de valider certains mode`les the´oriques et l’obtention de
donne´es jusqu’alors impossibles a` collecter par les moyens conventionnels, telles que la
tempe´rature des e´lectrons dans la matie`re chaude condense´e[19] [20] et [21].
1.1.3.4 La protonthe´rapie
La progression des lasers de fortes intensite´s permet d’envisager leur utilisation a` des
fins me´dicales, en particulier dans le domaine de la protonthe´rapie. Cette dernie`re est
une technique particulie`re de radiothe´rapie visant a` de´truire les cellules cance´reuses en
les irradiant avec un faisceau de protons et non un faisceau de photons comme pour la
radiothe´rapie conventionnelle. La principale diffe´rence entre les protons et les photons
vient du fait que le faisceau de protons de´livre une dose relative maximale uniquement
sur les derniers millime`tres du parcours des protons, permettant ainsi d’e´pargner les
cellules saines environnantes. De plus, il est e´galement possible de moduler la largeur
de ce pic de Bragg en modulant l’e´nergie du faisceau, comme le montre la figure 1.5.
En radiothe´rapie classique, les doses maximales sont de´livre´es de`s les premiers mil-
lime`tres de pe´ne´tration dans la peau. Il est donc ne´cessaire de concentrer plusieurs
faisceaux de faibles intensite´s avec des angles d’attaques diffe´rents pour atteindre une
tumeur tout en limitant l’impact du faisceau sur les cellules saines. Pour la protonthe´-
rapie, le pic de Bragg permet de supprimer cet inconve´nient, comme le montre la figure
1.5, les cellules en amont sont faiblement touche´es, et celles en aval ne le sont pas du
tout.
Cette technique ne´cessite des protons acce´le´re´s a` des e´nergies d’environ 200 MeV.
Les centres munis d’acce´le´rateurs de particules (a` Nice et Orsay en France) utilisent
d’ores et de´ja` cette technique pour traiter plusieurs cancers, notamment celui de l’œil.
L’utilisation du phe´nome`ne d’acce´le´ration laser-plasma, lorsqu’il sera possible d’ac-
ce´le´rer des protons au dela` de 200 MeV, pourrait permettre de re´duire drastiquement
les couˆts et tailles des installations, et de placer l’acce´le´rateur a` l’inte´rieur de l’hoˆpital
[22]. Il devrait par la meˆme occasion permettre d’augmenter le nombre de centres de
protonthe´rapie : aujourd’hui seuls 26 hoˆpitaux en sont e´quipe´s a` travers le monde.
Une e´tude parame´trique [23] a montre´ les relations entre l’e´paisseur de la cible,
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Figure 1.5 – Avantages de la protonthe´rapie vis a` vis des autres techniques de traite-
ment du cancer. L’absorption des rayons X et γ est progressive, si bien que l’irradiation
touche aussi le tissu sain. Au contraire, les protons s’arreˆtent a` une certaine profondeur
pour une e´nergie donne´e et de´posent le maximum d’e´nergie en fin de parcours. Ce pic
dit de Bragg permet de n’affecter que tre`s peu les tissus en amont de la zone cible´e, c’est
a` dire la tumeur (B) et d’e´pargner les tissus sains (A) situe´s apre`s celle-ci. La distance
a` laquelle s’applique ce pic de´pend uniquement de l’e´nergie des particules incidentes.
En modulant (variant) l’e´nergie des protons, on diminue la hauteur du pic de Bragg
mais on augmente l’e´paisseur de la tranche ou` l’irradiation est plus forte ©IN2P3.
l’intensite´ du laser, et l’e´nergie a` laquelle les protons sont acce´le´re´s. Cette e´tude montre
qu’avec les lasers actuels, des cibles de quelques microme`tres sont ne´cessaires pour
l’obtention de faisceaux utilisables directement dans les hoˆpitaux pour le traitement de
cancers.
L’acce´le´ration des protons de 58 MeV [8], obtenu en acce´le´rant des contaminants
pre´sents en face arrie`re de la cible, permet de pre´dire les re´sultats qu’on aura avec une
cible d’hydroge`ne pure : les protons acce´le´re´s seront beaucoup plus nombreux.
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Pour une application me´dicale ce nombre de protons est au moins aussi important
que l’e´nergie a` laquelle ils sont acce´le´re´s.
Plusieurs articles ([8], [23], [24]) s’accordent sur le fait que pour une e´paisseur de
cible donne´e, l’acce´le´ration obtenue est proportionnelle a` l’intensite´ laser. De meˆme l’ac-
ce´le´ration obtenue est inversement proportionnelle a` l’e´paisseur de la cible ainsi qu’au
rapport A/Z (A e´tant le nombre de nucle´ons et Z le nume´ro atomique de l’e´le´ment).
Ainsi, en re´duisant la taille de la cible et compte tenu de la puissance des lasers
actuels, les cibles d’hydroge`ne solide de quelques microns d’e´paisseurs semblent eˆtre les
parfaites candidates a` la protonthe´rapie re´alise´e a` base d’acce´le´rateur laser-plasma.
Par ailleurs, si la cible utilise´e n’est pas pure, les contaminants qui sont acce´le´re´s
par le proce´de´ de TNSA entraineront plusieurs pics de Bragg en aval de celui souhaite´,
menant a` la destruction de cellules saines, compte tenu de leur e´nergie par nucle´on
ge´ne´ralement plus faible. Cette optique n’est bien e´videmment pas acceptable dans le
domaine me´dical et impose donc soit la purete´ de la cible utilise´e, soit la mise en place
d’un syste`me de se´lection des e´nergies en amont du patient, comme par exemple l’usage
d’un quadripole magne´tique.
C’est dans cette optique de production de cibles pures que se sont inscrits ces
travaux de the`se, qui consistent a` ge´ne´rer en continu des rubans d’hydroge`ne solide
d’une dizaine de microme`tres d’e´paisseur qui serviront de cibles pour les lasers de
fortes intensite´s. L’objectif de ces e´tudes sera d’e´tudier l’interaction laser/matie`re et
de valider le concept de la TNSA sur des cibles fines et pures d’hydroge`ne solide.
1.2 Les cibles d’hydroge`ne existantes
Cette section pre´sente un bref e´tat de l’art des divers projets et e´quipes travaillant
sur la fabrication de cibles d’hydroge`ne solide et leurs applications. Pour une liste plus
exhaustive, comprenant notamment les cibles liquides et gazeuses, le lecteur est invite´
a` consulter la re´fe´rence [25].
La majorite´ des cibles produites sont utilise´es pour interagir avec des faisceaux de
particules charge´es (ions ou e´lectrons), avec notamment l’utilisation du phe´nome`ne de
cine´matique inverse, et permettent d’e´tudier les proprie´te´s de noyaux stables et exo-
tiques. Certains de´veloppements sont cependant axe´s vers des applications relatives
aux lasers de fortes puissances. En fonction des diffe´rentes e´quipes et applications, la
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terminologie est quelque peu diffe´rente. Par abus de langage, les physiciens parlent ge´ne´-
ralement d’e´paisseur de cible en terme de densite´ surfacique (en mg.cm-2 par exemple),
plutoˆt qu’en terme d’e´paisseur re´elle (en µm par exemple). Les deux valeurs sont effec-
tivement lie´es, puisque la densite´ surfacique correspond au produit de l’e´paisseur par
la densite´ volumique du corps conside´re´. Cela permet notamment de s’affranchir du
mate´riau de la cible lors de comparaisons des diffe´rentes interactions e´tudie´es.
1.2.1 Les cibles du GANIL
Diffe´rentes cibles d’hydroge`ne sont de´veloppe´es au GANIL [26]. Une partie est des-
tine´e a` des e´tudes de diffusions e´lastiques a` des e´nergies infe´rieures a` 10 MeV/nucle´on.
Elles ont une e´paisseur de 1 a` 5 mm, et sont contenues par des feneˆtres en mylar de
6 µm d’e´paisseur, comme le montre la figure 1.6. De l’hydroge`ne gazeux est injecte´ et
refroidi jusqu’a` la phase solide. Une circulation d’he´lium liquide est ensuite mise en
place autour de la cible afin d’assurer une pression et une solidification homoge`ne et
controˆle´e. Une fois la cible forme´e, le circuit d’he´lium est pompe´ et maintenu sous vide.
La pre´sence des quatre feneˆtres de mylar ame`ne un de´calage dans les mesures effec-
tue´es. Il est ne´cessaire d’effectuer des expe´riences en amont afin de quantifier ce bruit
de fond et de le soustraire aux re´sultats. Les temps de faisceaux e´tant tre`s chers, il est
pre´fe´rable de les rentabiliser au maximum. C’est pourquoi ce type de cibles feneˆtre´es
n’est pas le mieux adapte´. Il est pre´fe´rable d’utiliser des cibles d’hydroge`ne pures. De
plus, l’e´paisseur de ces cibles ne permet pas de faire de la physique de diffusion a` haute
e´nergie.
Deux expe´riences utilisant cet appareil ont e´te´ mene´es en 2005 et 2006 au GANIL,
utilisant notamment le premier faisceau d’ions radioactifs de l’acce´le´rateur SPIRAL, et
ont permis d’e´tudier la fonction d’excitation de 19Na ou encore la de´tection de rayons
γ e´mis a` partir de 27Ne.
1.2.2 SH TRICK
L’expe´rience SH TRICK, acronyme de Solid Hydrogen Target for Recoil detection
In Coincidence with inverse Kinematics, a e´te´ de´veloppe´e par une e´quipe universitaire
japonaise [27], en collaboration avec les e´quipes des grands acce´le´rateurs de particules
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Figure 1.6 – a` gauche : principe de formation des cibles minces d’hydroge`ne solide
de´veloppe´es au GANIL, a` droite : vue d’ensemble du syste`me, entoure´e d’un e´cran
thermique a` 80 K
japonais (KEK, RIKEN). Cette cible pure mesure 30 mm de diame`tre et 5 a` 10 mm
d’e´paisseur. Elle est adapte´e aux expe´riences d’analyses de spectroscopie par perte de
masse aux e´nergies interme´diaires (200-300 MeV/u), pour les expe´riences de cine´ma-
tique inverse. Comme le montre la figure 1.7, deux brides, actionne´es me´caniquement
et re´gule´es thermiquement a` l’aide d’he´lium gazeux, viennent fermer le volume qui va
contenir la cible. L’injection de d’hydroge`ne gazeux peut alors commencer. La partie
en cuivre autour de la cible, en contact avec un bain d’he´lium liquide, permet d’assurer
le refroidissement de l’hydroge`ne et sa solidification uniforme. Une fois que la cible est
totalement solide, les brides sont retire´es, laissant ainsi la cible d’hydroge`ne en contact
direct avec le vide de la chambre a` re´action. Ce premier prototype est re´fe´rence´ en tant
que ”RIKEN solid” sur la figure 1.10.
Un deuxie`me prototype a ensuite e´te´ re´alise´, dans lequel le refroidissement par
circulation d’he´lium liquide a e´te´ remplace´ par un cryo-re´frige´rateur de type Gifford-
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Figure 1.7 – Sche´ma de principe d’utilisation de la cellule SH TRICK
McMahon, pour une meilleur adaptabilite´ sur diffe´rents acce´le´rateurs japonais.
Un nouveau de´veloppement visant a` ame´liorer les re´sultats obtenus lors de la phase
de solidification de l’hydroge`ne est en cours. Celui-ci est base´ sur l’utilisation de para-
hydroge`ne, qui a une meilleure conductivite´ thermique a` tre`s basse tempe´rature que
l’hydroge`ne classique, dit normal-hydroge`ne. En effet, une fois forme´e, la cible de para-
hydroge`ne est plus homoge`ne en tempe´rature que son homologue faite de normal-
hydroge`ne. La dure´e de vie de la cible de´pend du taux de sublimation qu’elle subit,
duˆ au rayonnement thermique environnant. Il a e´te´ de´montre´ [27] qu’en dessous d’une
certaine tempe´rature, ce taux devient ne´gligeable. Ainsi aux tempe´ratures de l’he´lium
liquide (vers 4 K), une cible homoge`ne (para-hydroge`ne) aura une meilleure dure´e de
vie qu’une cible pre´sentant davantage de gradient thermique (normal-hydroge`ne). Des
expe´riences ont montre´ la tre`s bonne robustesse de telles cibles en ne montrant aucune
alte´ration quant a` la qualite´ de la glace pendant 180 heures d’irradiation par des tirs
de faisceaux de 10,11,12C acce´le´re´s a` 300 MeV. Ce projet ainsi que son e´volution et ses
ame´liorations ont e´te´ pre´sente´es a` la confe´rence INTDS 2014 a` Tokyo.
31
Ces cibles sont e´paisses. Elles n’entrent donc pas en concurrence avec celles re´alise´es
dans le cadre de cette the`se.
1.2.3 Les cibles du GSI
Dans le cadre de l’utilisation de cibles pour des applications lasers telles que l’acce´-
le´ration d’ions ou la ge´ne´ration de rayons X, le de´veloppement d’une cible d’hydroge`ne
pur a e´te´ entrepris par une e´quipe allemande au GSI (Darmstadt). Le principe est le
suivant : une cavite´ conique est re´alise´e dans une cellule en cuivre, comme pre´sente´e
sur la figure 1.8. Cette cellule est confine´e dans une chambre, se´pare´e du vide de la
chambre a` re´actions par une cloche en verre. La cellule, large de 1 mm, est d’abord
maintenue a` une tempe´rature infe´rieure au point de solidification de l’hydroge`ne, puis
l’hydroge`ne est ensuite injecte´. La croissance de l’hydroge`ne solide au sein de la ca-
vite´ conique est observe´e visuellement. Une fois celle-ci termine´e, la cloche en verre
est rapidement enleve´e, juste avant le tir laser. Cette technique, actuellement en cours
de de´veloppement, devrait permettre d’obtenir des cibles coniques d’une e´paisseur de
l’ordre du millime`tre.
A l’heure actuelle, la solidification au sein de la cavite´ est difficilement controˆlable et
de nombreux soucis techniques sont a` re´soudre avant de valider le proce´de´, notamment
au niveau de l’e´tanche´ite´ de la cloche en verre a` basse tempe´rature qui doit eˆtre retire´e
juste avant le tir. [private communication]
1.2.4 Les cibles bi-couches
L’utilisation de plusieurs mate´riaux superpose´s au sein d’une meˆme cible pre´sente
e´galement un fort inte´reˆt pour la communaute´ des physiciens des plasmas. Dans ce
cadre, des cibles bi-couches ge´ne´re´es a` l’aide de deute´rium, un isotope de l’hydroge`ne,
ont e´te´ utilise´es en interaction avec le laser Vulcan [28]. Celles-ci e´taient compose´es d’un
substrat d’or de 3 µm d’e´paisseur et d’une couche d’eau lourde D2O solidifie´e formant
une couche de 3 µm d’e´paisseur. Elles ont permis l’acce´le´ration des ions deute´rium
jusqu’a` des e´nergies de 14 MeV/nucle´on avec ce laser Petawatt de 200 J, 700 fs et une
densite´ de flux de l’ordre de 1020 W.cm-2.
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Figure 1.8 – Cellule permettant la formation d’hydroge`ne solide de´veloppe´e au GSI.
L’hydroge`ne se solidifie au sein du coˆne. cette figure est extraite d’une pre´sentation
re´alise´e a` la confe´rence INTDS 2014 a` tokyo.
1.2.5 RIKEN ultra-thin target
Le principe de cre´ation de ces cibles est similaire a` celui re´alise´ par le GANIL,
pre´sente´ en section 1.2.1. L’hydroge`ne est confine´ entre deux parois, puis refroidi par
de l’he´lium gazeux. La diffe´rence principale re´side au niveau des membranes contenant
la cible, qui sont d’e´paisseurs nanome´triques (25-200 nm). Celles-ci sont de´veloppe´es
a` RIKEN. De plus, une fois l’hydroge`ne solidifie´, l’he´lium gazeux ainsi que les parois
exte´rieures le contenant sont retire´es, laissant ainsi la cible, entoure´e de sa membrane,
dans le vide de la chambre a` re´action. Cette technique permet de re´aliser des cibles
d’hydroge`ne de 120 µm d’e´paisseur. Cependant les membranes qui l’entourent, aussi
faibles soient elles, limitent la purete´ de cette cible et, tout comme les cibles du GANIL,
obligent l’utilisation d’un temps de faisceau supple´mentaire pour recalibrer les re´sultats.
Il n’est pas possible de produire ces cibles en continu, mais le film peut eˆtre davantage
sous-refroidi avec une pre´dominance de para-hydroge`ne.
Cette cible, d’une e´paisseur d’environ 125 µm, permet la de´tection des protons de
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0-10 MeV avec une meilleure re´solution angulaire que des cibles plus e´paisses.
1.2.6 CHYME`NE
Le projet SPIRAL2, mis en place sur l’acce´le´rateur de particules du GANIL a` Caen,
permet d’exploiter les faisceaux d’ions lourds de basse e´nergie incidente.
Les expe´riences qui y sont re´alise´es et qui impliquent de l’hydroge`ne sont base´es sur
l’utilisation de cibles de polypropyle`ne (CH2)n ou des cibles d’hydroge`ne pur.
Comme indique´ dans la section pre´ce´dente en page 18, l’avantage de ces dernie`res
consiste en un gain significatif du rapport signal sur bruit, appele´ la luminosite´. Les
ions carbone pre´sents dans les cibles polypropyle`ne peuvent induire des contaminations
parasites tre`s geˆnantes qu’il faut ensuite e´liminer, moyennant une perte du temps de
faisceau. Le projet CHyME`NE, acronyme pour Cible d’Hydroge`ne Mince pour l’Etude
des Noyaux Exotiques, est construit autour de la re´alisation d’une cible cryoge´nique,
dont les caracte´ristiques sont a` la fois compatibles avec les re´actions de cine´matique
inverse et e´galement adapte´es aux conditions des futures expe´riences de re´actions di-
rectes.
Il s’agit d’une cible pure d’hydroge`ne solideH2 sans feneˆtre qui s’e´coule sous la forme
d’un ruban devant le faisceau dans le vide d’une chambre a` re´action. La re´fe´rence [4]
montre par un calcul nume´rique, utilisant le code LISE, qu’une cible d’hydroge`ne pure
de 50 µm d’e´paisseur (ou moins) permet d’obtenir un meilleur rapport signal/bruit
apre`s l’interaction avec le projectile qu’une cible plus conventionnelle de CH2. C’est
pourquoi l’objectif de ce projet est de re´aliser des cibles d’e´paisseur infe´rieure a` cette
valeur.
Ce ruban d’hydroge`ne est re´alise´ a` l’aide d’une technique de´veloppe´e par le labora-
toire PELIN en Russie [29]. Comme le montre la figure 1.9, il s’agit d’un syste`me de
vis sans fin qui vient comprimer le solide avant de le faire sortir au travers d’une buse
d’extrusion.
Au de´but de cette the`se, cette technique permettait de re´aliser des rubans de l’ordre
de 200 et 100 µm d’e´paisseur et de 10 mm de large de manie`re continue et reproductible
[4], s’e´coulant a` une vitesse de l’ordre de 5 mm/s. On obtient ici des cibles d’e´paisseur
comparable a` celles de´veloppe´es a` RIKEN (voir paragraphe pre´ce´dent 1.2.5), mais sans
la pre´sence de membrane, ce qui constitue un re´el progre`s. La mise en compression de
la glace via un syste`me de vis sans fin induit des phe´nome`nes de twist au sein de la
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Figure 1.9 – Principe d’extrusion du syste`me a` vis sans fin de´veloppe´ par le laboratoire
PELIN
glace, qui se traduisent notamment par une courbure du ruban a` la sortie de la buse.
Des tests pre´liminaires encourageants ont re´cemment e´te´ re´alise´s avec une e´paisseur de
50 µm.
La caracte´risation de l’e´paisseur et de l’homoge´ne´ite´ de ces cibles a e´te´ re´alise´e
a` l’aide de faisceaux de protons acce´le´re´s a` 3 MeV. L’interaction entre ceux-ci et la
cible entraine l’e´jection de protons suivant un certain angle (12 degre´s dans le cadre
de cette expe´rience). Le nombre de protons collecte´s par un capteur selon cet angle
est directement lie´ a` l’e´paisseur de la cible, et a` sa variation temporelle, tandis que
l’e´nergie de ceux-ci permet de remonter a` l’homoge´ne´ite´ de cette cible. Pour une cible
de 100 µm, la dispersion constate´e en e´paisseur est de 15 % autour de la valeur nominale.
En 2014, des expe´riences ont e´te´ re´alise´es sur l’acce´le´rateur RIKEN au Japon avec ces
cibles issues de CHYME`NE et ont notamment permis de valider l’utilisation d’une telle
machine dans les conditions mises en jeu dans la chambre a` re´actions (niveau de vide,
rayonnement thermique et magne´tique, etc...).
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1.3 Les cibles de´veloppe´es dans le cadre de cette
the`se
Compte tenu des difficulte´s a` produire des cibles d’hydroge`ne pur aux densite´s (et
e´paisseurs) souhaite´es, le Service des Basses Tempe´ratures (SBT) du CEA Grenoble a
initie´ un projet de de´veloppement appele´ SOPHIE (acronyme de SOlid Phase Hydrogen
fIlm Extruder), base´ sur un nouveau concept d’extrusion.
Les techniques d’extrusion standards sont base´es sur le principe d’une force me´-
canique qui agit pour compresser un fluide afin de le forcer a` traverser un orifice
d’extrusion. Elles sont tre`s couramment utilise´es dans de nombreux domaines. A titre
d’exemple, nous pouvons citer :
– La mise en forme de gaines plastiques ou de tubes PVC dans le domaine de la
plasturgie
– Les diffe´rentes phases de fabrication de polyme`res en caoutchouc
– La fabrication de paˆtes dans le domaine de la cuisine
– La production de rubans d’hydroge`ne solide avec le projet CHYME`NE
La force me´canique permettant la compression de la matie`re est ge´ne´ralement obte-
nue par trois types d’actionneurs me´caniques : un piston, un syste`me de vis sans fin ou
un laminoir, forme´ de deux cylindres tournants. Dans l’analyse de l’e´tat de l’art faite
pre´ce´demment, nous avons vu que c’est une technique d’extrusion qui a permis d’obte-
nir les rubans d’hydroge`ne solide les plus fins : l’expe´rience CHYME`NE qui utilise une
extrudeuse avec rotation d’une vis sans fin fournie par le laboratoire PELIN.
Rappelons ici que l’hydroge`ne est en phase solide a` tre`s basse tempe´rature. Son
point de solidification est a` 13.8 K (-260 °C ) a` la pression atmosphe´rique. A ces
tempe´ratures, un actionneur me´canique est difficilement utilisable et controˆlable.
L’ide´e novatrice de´veloppe´e dans le cadre du projet SOPHIE, est de se passer d’ac-
tionneur me´canique, et d’utiliser les proprie´te´s thermodynamiques du fluide lui meˆme
pour re´aliser l’extrusion. En effet, comme cela va eˆtre de´crit plus pre´cise´ment dans
le prochain chapitre, la force ge´ne´rant l’extrusion est obtenue graˆce a` la monte´e en
pression re´sultant de la dilatation du fluide lors de son changement de phase dans un
volume ferme´.
Ainsi, aucune pie`ce me´canique ne prend part au processus, ce qui re´duit la difficulte´
de mise en œuvre ainsi que la maintenance. Nous nous affranchissons e´galement des
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phe´nome`nes de twist pouvant eˆtre induits par la rotation de la vis sans fin au sein la
glace utilise´ dans le projet CHYME`NE.
Enfin, l’absence d’un piston physique permet de s’affranchir des pertes de matie`re
e´ventuelles pouvant re´sulter des fuites au travers du piston, dues aux frottements et a`
l’e´chauffement de l’interface piston/chambre/hydroge`ne.
A une tempe´rature impose´e, pour une largeur de ruban d’hydroge`ne donne´e, l’e´pais-
seur de ce dernier est inversement proportionnelle a` la force ne´cessaire a` sa re´alisation.
Ainsi, pour re´duire l’e´paisseur de´sire´e avec une technique base´e sur un actionneur me´-
canique utilise´ dans des projets de type CHYME`NE, l’une des solutions consiste a`
augmenter la puissance me´canique apporte´e au syste`me. On peut voir ici que les limi-
tations technologiques (en terme de capacite´ de moteur, de syste`me de transmission,
d’e´chauffements engendre´s aux basses tempe´ratures...) ne permettront pas d’atteindre
des pressions suffisantes a` mesure que les e´paisseurs de´sire´es se re´duiront.
Comme nous le verrons dans le prochain chapitre, le principe du piston thermique,
comme nous l’appellerons par la suite, sur lequel est base´ SOPHIE, ne souffre pas de
telles limitations et devrait permettre l’obtention de rubans d’hydroge`ne pur d’une
e´paisseur de 10 µm de manie`re reproductible.
1.4 Synthe`se et Objectifs
La figure 1.10, issue des travaux bibliographiques [25], pre´sente un re´sume´ des diffe´-
rentes cibles d’hydroge`ne utilise´es dans le domaine des acce´le´rateurs de particules. Les
projets qui n’ont pas e´te´ e´voque´s dans cette section (MINOS, CRYPTA, PRESPEC,
ORNL-PSI, CNS-RIKEN) correspondent a` des cibles d’hydroge`ne liquide ou gazeux.
La relation entre l’e´paisseur de la cible ec, exprime´e en me`tre et la densite´ d’atome,
exprime´e en cm-2 se trouvant en abscisse sur la figure 1.10 est la suivante :
DH2 =
ecAnρmol
104
cm-2
Avec ρmol la densite´ molaire, enmol.m-3, et An le nombre d’Avogadro. Cette relation
permet de placer les re´sultats obtenus a` Grenoble dans le cadre de cette the`se sur le
graphique de la figure 1.10. Ceux-ci sont repre´sente´s en rouge : l’objectif vise´ est de
re´aliser des cibles allant de 10 µm (soit 3 ∗ 1019 cm-2) a` 100 µm (soit 3 ∗ 1020 cm-2),
pour un taux de purete´ mH
mtotal
e´gal a` 1. mH correspond a` la masse d’hydroge`ne dans la
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Figure 1.10 – Diagramme e´paisseur-purete´ des diffe´rentes cibles de´veloppe´es au cours
des 15 dernie`res anne´es [25]. L’e´paisseur est directement lie´e a` la densite´ surfacique et
est donne´e en nombre d’atomes par cm2. Pour une meilleure compre´hension, en consi-
de´rant une densite´ du solide fixe´e a` 90 kg/m3, cette e´chelle a e´galement e´te´ convertie
en mm
cible et mtotal correspond a` la masse totale de la cible.
Cette the`se a e´te´ e´tablie dans le but de re´pondre au besoin des physiciens des
plasmas en terme de cible d’hydroge`ne pur de faible e´paisseur. Ainsi, pour re´pondre a`
cette demande l’objectif d’obtention de cibles d’hydroge`ne pures allant de 10 a` 100 µm
d’e´paisseur et d’une largeur de 1 mm a e´te´ de´fini. Pour re´pondre e´galement au besoin
exprime´ quant au taux de re´pe´tition des tirs laser (1 a` 10 Hz), et compte tenu de la
zone impacte´e par le tir (sphe`re de 2 mm de diame`tre), ce ruban devra s’e´couler en
continu a` une vitesse de l’ordre de 2 a` 20 mm/s.
Bien que de´veloppe´es a` l’origine pour un usage relatif aux lasers de fortes puis-
sances, on peut observer sur ce graphique que les cibles de SOPHIE sont e´galement
bien adapte´es a` des usages au sein des acce´le´rateurs de particules, ne´cessitant une cible
pure et de tre`s faible e´paisseur.
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2.1 Dispositifs expe´rimentaux
Au cours de la the`se et pour les besoins expe´rimentaux, deux cryostats ont e´te´ e´tu-
die´s et re´alise´s. Le premier baptise´ SOPHIE (acronyme de SOlid Phase Hydrogen fIlm
Extruder) a permis de valider le principe d’extrusion et le second ELISE (Experiments
on Laser Interaction with Solid hydrogEn) a e´te´ conc¸u pour eˆtre installe´ sur une ligne
laser.
2.1.1 le cryostat SOPHIE
2.1.1.1 Pre´sentation ge´ne´rale
Les expe´riences mene´es dans le cadre de cette the`se ont pour objectif la re´alisation
de rubans d’hydroge`ne solide de quelques microme`tres d’e´paisseur (de 10 a` 100 µm),
et ce en utilisant un nouveau proce´de´ d’extrusion. Ce de´veloppement est re´alise´ dans
le cadre de l’e´tude de l’interaction laser/matie`re. Le ruban d’hydroge`ne servira par
la suite de cible pour les lasers tre`s haute puissance (1021 W.cm-2) actuellement en
cours de de´veloppement au LULI (Palaiseau, France) et a` PALS (Prague, Re´publique
Tche`que)
Le principe d’extrusion
Le proce´de´ thermo-me´canique d’extrusion permet d’obtenir a` des cadences e´leve´es
des produits longs tels que des tubes, des tuyaux, ou encore des profile´s. Dans le cadre
des applications lasers lie´es a` la me´decine, il est ne´cessaire d’avoir un taux de re´pe´tition
des tirs allant de 1 a` 10 hertz [23]. La zone affecte´e par l’impact entre un laser et une
cible est une sphe`re dont le diame`tre est de l’ordre de 1 a` 2 mm. C’est ainsi qu’est
ne´e l’ide´e d’utiliser une cible unique qui de´file en continu face au laser a` une vitesse de
l’ordre de 20 mm/s permettant d’atteindre ces cadences, et que le proce´de´ d’extrusion
a e´te´ re´alise´.
Application du principe d’extrusion a` l’hydroge`ne
Dans notre cas, le mate´riau concerne´ est l’hydroge`ne. Afin de l’obtenir sous forme
solide, il est ne´cessaire de travailler a` des tempe´ratures cryoge´niques.
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Pour de´buter l’extrusion d’un mate´riau solide, il est ne´cessaire de vaincre sa contrainte
de cisaillement, afin de ge´ne´rer des plans de clivages qui vont permettre l’e´coulement.
Cette contrainte de cisaillement est tre`s de´pendante de la tempe´rature, comme l’indique
le diagramme 2.1.
Pour faciliter l’extrusion, il est donc pre´fe´rable de se situer proche du point triple,
a` 13,8 K car cette contrainte est nettement plus faible et donc la force a` appliquer le
sera e´galement.
Figure 2.1 – Contrainte limite de cisaillement en fonction de la tempe´rature pour
l’hydroge`ne, ses isotopes et le ne´on [30]
L’extrusion commence a` partir du moment ou` la contrainte applique´e est supe´rieure
a` la contrainte de cisaillement du mate´riau. Ainsi, en conside´rant l’hydroge`ne comme
un solide standard, il est possible de pre´dire pour quelle valeur de pression l’e´coulement
peut de´buter. A titre d’exemple, en conside´rant une contrainte de cisaillement de 40 kPa
(soit environ une tempe´rature d’hydroge`ne de 13 K), on en de´duit que la pression
ne´cessaire a` l’extrusion au travers d’une fente de 100 µm de large, d’une longueur de
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τ =
F
S
=
P.e.L
2 ∗ (e+ L)H
(2.1)
Figure 2.2 – Principe d’extrusion d’un solide simple
1 mm et d’une hauteur de 0.5 mm est de 4 bar en appliquant la relation (2.1), ou` τ
correspond a` la contrainte de cisaillement, F la force de pousse´e (verticale dans ce cas),
S la surface cisaille´e, P la pression ge´ne´re´e, e la largeur de la fente, L la longueur de la
fente et H sa hauteur.
2.1.1.2 Principe d’extrusion de SOPHIE
Ce projet est base´ sur l’extrusion d’un film d’hydroge`ne solide au moyen d’un pro-
ce´de´ novateur, qui utilise la proprie´te´ d’expansion d’un mate´riau lors de son passage
de l’e´tat solide a` l’e´tat fluide. C’est donc le mate´riau lui-meˆme qui va servir de piston
virtuel, utilise´ pour l’extrusion. De plus, les vannes permettant le remplissage de la cel-
lule sont des vannes ”cryoge´niques” laissant passer le fluide lorsqu’elles sont maintenues
a` une tempe´rature supe´rieure a` celle de la fusion du solide et bloquant le fluide en re´a-
lisant un ”glac¸on” pour des tempe´ratures infe´rieures. Leur principe de fonctionnement
ne ne´cessite donc aucun de´placement de pie`ce et finalement l’inte´gralite´ du process
de cre´ation de film d’hydroge`ne solide se fait sans pie`ce mobile a` basse tempe´rature,
assurant ainsi fiabilite´ et absence de vibration.
La cellule, initialement sous vide, est compose´e de deux e´changeurs de chaleur E1
et E2 (voir figure 2.3 pre´sentant le proce´de´ d’extrusion) situe´s a` chacune de ses deux
extre´mite´s. Son remplissage s’effectue par la partie supe´rieure, a` l’aide de la vanne
”cryo-thermique” V1. L’extrusion est re´alise´e au travers d’une buse qui se situe au
niveau de la partie infe´rieure de la cellule.
Les diffe´rentes e´tapes permettant l’extrusion du film d’hydroge`ne sont les suivantes :
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Figure 2.3 – Principe d’extrusion de SOPHIE. A l’inte´rieur de la cellule, les zones
bleu fonce´, bleu clair et orange repre´sentent respectivement les phases solide, liquide et
gaz. Les e´changeurs thermiques en bleu et orange ont des tempe´ratures respectivement
infe´rieures et supe´rieures au point de solidification.
• A) La tempe´rature T1 de l’e´changeur E1 est re´gule´e a` une tempe´rature infe´rieure
au point triple de l’hydroge`ne (13,8 K). La tempe´rature T2 de l’e´changeur E2
est quant a` elle re´gule´e a` une tempe´rature proche de 20 K, correspondant a` la
tempe´rature de saturation liquide-vapeur de l’hydroge`ne sous 1 bar, qui est la
pression initiale de remplissage. La vanne V1 est ouverte, la tempe´rature de E3
e´tant re´gule´e a` une valeur supe´rieure a` celle du point de solidification a` la pression
de remplissage, de l’hydroge`ne gazeux est ainsi injecte´ dans la cellule, se lique´fie
puis ge`le au niveau de l’e´changeur E1, bouchant ainsi l’orifice d’extrusion.
• B) La tempe´rature T2 diminue progressivement afin de remplir inte´gralement la
cellule de liquide. L’injection continue, et le front de solidification progresse vers
le haut de la cellule.
• C) La tempe´rature T2 continue de diminuer jusqu’a` atteindre la tempe´rature du
point triple. Ainsi la cellule est inte´gralement remplie d’hydroge`ne solide.
• D) La vanne V1 se ferme en re´gulant E3 en dessous du point de solidification de
l’hydroge`ne. L’hydroge`ne solide se retrouve donc dans un volume clos.
• E) La tempe´rature T2 augmente, afin de faire passer l’hydroge`ne de l’e´tat solide a`
l’e´tat liquide, puis e´ventuellement vapeur. La dilatation thermique duˆe au chan-
gement de phase dans un volume clos ge´ne`re une augmentation de pression dans
la partie supe´rieure de la cellule. La tempe´rature T1 est toujours re´gule´e a` une
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tempe´rature infe´rieure au point triple, ce qui permet de conserver l’e´tat solide au
niveau infe´rieur de la cellule.
L’augmentation de pression dans la partie supe´rieure ge´ne`re une force sur la par-
tie solide, qui lui impose de s’e´couler au travers de la buse d’extrusion pre´vue a`
cet effet.
Cette ide´e novatrice propose´e par Denis Chatain a fait l’objet d’un brevet (BD13367SG).
Si l’on conside`re un re´servoir ferme´, inde´formable, isotherme, et sans volume mort,
on peut utiliser le diagramme de phase (densite´, pression) de l’hydroge`ne pre´sente´ en fi-
gure 2.4 pour pre´dire le comportement attendu. Pour un remplissage initial sous 10 bar
(repre´sente´ par un point jaune sur la figure 2.4), on remarque que pour atteindre les
20 MPa ne´cessaires avec un remplissage initial a` 14 K (correspondant a` une densite´ de
85 g/l), il faut e´lever la tempe´rature a` 20 K tandis que pour pour un remplissage initial
a` 18 K (correspondant a` une densite´ de 73 g/l), il est ne´cessaire d’e´lever cette tem-
pe´rature jusqu’a` 40 K. Cette approche thermodynamique implique comme hypothe`se
premie`re un composant homoge`ne ayant une tempe´rature et une pression identique
dans le volume traite´. Bien qu’e´tant e´ronne´e, cette hypothe`se permet de re´aliser un
premier dimensionnement.
2.1.1.3 Descriptif de l’installation
Architecture ge´ne´rale
Le dispositif expe´rimental se compose d’un cryostat (figures 2.5 et 2.6 ) a` l’inte´rieur
duquel se trouve l’ensemble contenant la cellule expe´rimentale remplie d’hydroge`ne
(Figures 2.7 et 2.8(b)). La cellule est refroidie par une circulation d’he´lium gazeux,
pre´leve´ par un siphon dans la partie supe´rieure d’un vase de 100 ou 250 litres d’he´lium
liquide. Elle est entoure´e d’un e´cran thermique, refroidi a` une tempe´rature voisine de
80 K par des vapeurs d’he´lium provenant des e´changeurs, dont le roˆle principal est de
la prote´ger du rayonnement thermique environnant. En effet, a` cette tempe´rature le
flux de chaleur duˆ au rayonnement de l’e´cran sur la cellule est ne´gligeable (de l’ordre
de 10-2 W).
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Figure 2.4 – Diagramme de phase de l’hydroge`ne. En pointille´s rouges et trait plein
noir : ligne d’iso-densite´ a` 87 g/l et 76 g/l, pour des conditions de remplissage initiales
repre´sente´s respectivement par les points verts. Points rouges : points d’un fonctionne-
ment a` 200 bar
Le cryostat est connecte´ a` un tableau de vannes (figure 2.10) permettant l’injection
d’hydroge`ne dans la cellule.
Afin de pouvoir assurer le bon de´roulement de l’expe´rience, plusieurs appareils de
mesures (tempe´ratures, pressions) sont associe´s a` un automate qui re´gule les action-
neurs que sont les chauffages et les de´bitme`tres re´gulateurs.
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Figure 2.5 – Sche´ma de principe du cryostat SOPHIE montrant les diffe´rents circuits,
capteurs et actionneurs. TTXXX repre´sente un thermome`tre, PTXXX un capteur de
pression, WXXX un chauffage, FTXXX un de´bitme`tre re´gulateur PSXXX un pompage
secondaire, HVXXX est une vanne manuelle et PSVXXX une soupage
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(a) (b)
(c)
Figure 2.6 – Description du cryostat SOPHIE. (a) photo de l’installation SOPHIE,
preˆte a` fonctionner. (b)Vue 3D du cryostat. (c) Vue en coupe du cryostat avec ses divers
composants.
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Le cryostat
L’enceinte a` vide du cryostat (Fig 2.6 est un cylindre galonne´ dont les dimensions
sont 600 mm de hauteur, 364 mm de diame`tre moyen et 3 mm d’e´paisseur. Elle est
fabrique´e en acier inoxydable EN 1.4307 (304L). Une bride boulonne´e constitue son
fond. Cette enceinte repose sur un chaˆssis me´tallique. Elle permet de maintenir un vide
secondaire autour de la cellule d’extrusion, et ce afin d’en supprimer les apports de
chaleur par convection.
La cellule
La cellule, dont le dimensionnement sera pre´sente´ dans la section suivante, est
constitue´e d’un cylindre en acier inoxydable de diame`tre inte´rieur 21 mm, d’e´paisseur
5 mm et d’une hauteur de 105 mm, fixe´ a` ses 2 extre´mite´s a` deux e´changeurs de
chaleur qui permettent d’obtenir les tempe´ratures requises. Une bride est installe´e sur
l’e´changeur supe´rieur afin de maintenir en position un disque de rupture tare´ a` 200 bar.
Un troisie`me e´changeur, appele´ e´changeur de l’extrudeuse, est installe´ entre l’e´changeur
infe´rieur de la cellule et la buse d’extrusion. Il est lie´ a` la croix 6 voies dans laquelle le
ruban d’hydroge`ne solide va sortir. Cet e´changeur aura donc pour fonction principale
de refroidir cette croix 6 voies en contact avec le pompage d’hydroge`ne.
Figure 2.7 – Vue en coupe et description de la cellule SOPHIE.
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La cellule expe´rimentale peut contenir 60 cm3 d’hydroge`ne, sous ses diffe´rentes
phases solide, liquide, gaz et supercritique. Lors du remplissage, de l’hydroge`ne gazeux,
sous 10 bar est injecte´ dans la cellule. La mesure de pression est effectue´e au niveau de
la rondelle d’amene´e d’hydroge`ne, comme indique´ sur les figures 2.7 et 2.8(a) Celui-ci
est progressivement lique´fie´ puis solidifie´. Une fois le remplissage termine´, la cellule est
isole´e du reste de l’installation a` l’aide d’une vanne. Il y a alors environ 3 g d’hydroge`ne
dans la cellule.
Au cours de l’ope´ration d’extrusion, l’hydroge`ne au sein de cette cellule, isole´e du
reste de l’installation, peut monter jusqu’a` 200 bar.
(a) (b)
Figure 2.8 – (a) Vue CAO 3D de l’implantation des capteurs de pression de la cellule
(b)Photo de la cellule SOPHIE, monte´e sur la croix 6 voies permettant l’observation
du ruban d’hydroge`ne suivant deux directions au travers de hublots en saphir.
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Les buses utilise´es
Une buse d’extrusion se compose de deux demi-buses, emboite´es dans une troisie`me
pie`ce, appele´e corps de la buse. Ces buses sont en inox 304L. Les photos ci-dessous pre´-
sentent un ensemble complet de buses dont la largeur utile d’extrusion est de 100 µm.
Ces buses ont e´te´ re´alise´es en trois parties pour une facilite´ d’usinage. L’e´tanche´ite´
(a) (b)
(c) (d)
Figure 2.9 – (a) vue 3D d’une demi-buse. (b) Vue 3D de l’assemblage des demi-buses
dans le corps de buse. (c) et (d) Photos d’une buse d’extrusion, compose´e de 3 parties.
entre les deux demi-buses est obtenue graˆce a` un serrage me´canique de type H7m6
avec le support de buse. Ce montage permet e´galement le de´montage de la buse en cas
de bouchage me´canique de celle-ci par des particules solides. Les techniques de micro-
usinage actuelles semble permettre de re´aliser des buses de plus faibles e´paisseurs (100
voire 10 nm). Cependant les pressions ne´cessaires pour extruder deviendraient beau-
coup plus e´leve´es et une nouvelle cellule permettant de contenir cette pression devrait
eˆtre conc¸ue. L’augmentation de l’e´paisseur des parois augmenterait alors les apports
de chaleur sur le bas de la cellule.
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Pour re´aliser des rubans de si faible e´paisseur a` partir du dispositif actuel, on peut
envisager l’utilisation d’un syste`me qui sublimerait de manie`re controˆle´e le ruban (de
type laser ou corps noir e´mettant a` une tempe´rature correspondant aux raies d’absorp-
tions de l’hydroge`ne)
Instrumentation et pompage
Le cryostat est e´quipe´ de plusieurs types de capteurs de tempe´rature, dont le choix
de´pend de leur gamme d’utilisation. Ils sont indique´s TTXXX sur la figure 2.5.
– De TT101 a` TT105, il s’agit de sondes Cernox CX-1070, pre´cision de l’ordre du
centie`me de Kelvin de 77 a` 4,2K.
– Les sondes TT106 ainsi que toutes les sondes TT2XX sont des sondes platines de
type PT100. Elles couvrent la gamme 20K-300K et peuvent eˆtre installe´es aux
endroits ou la pre´cision n’est pas essentielle (de l’ordre du Kelvin)
– La sonde TT107 est une sonde carbone, pre´cise de quelques centie`mes de Kelvin
entre 4,2K et 20K. Cette sonde permet de connaitre la tempe´rature de l’he´lium
gazeux entrant dans la cellule.
Les actionneurs note´s FT201 a` FT205 sont des de´bitme`tres re´gulateurs qui per-
mettent d’obtenir les de´bits souhaite´s dans les divers circuits de refroidissements, pre´-
sente´s en bleu clair sur la figure 2.5. La pre´cision de re´gulation est de l’ordre du Nl/h.
Les capteurs de pression note´s PT1XX permettent de connaitre la pression au sein
de la cellule, de l’enceinte a` vide du cryostat, et du vide hydroge`ne dans lequel le ru-
ban est collecte´ et pompe´. PT103 a une gamme de fonctionnement 0 a` 400 bar avec
une pre´cision de l’ordre de 1 a` 2 bar, tandis que PT102 et PT104 ont des gammes
de fonctionnement de la pression atmosphe´rique jusqu’a` quelques 10-9 mbar, avec une
incertitude d’un facteur 2 sur la valeur lue.
Les actionneurs note´s WXXX sont les chauffages permettant de re´guler, en paral-
le`le des de´bitme`tres, les tempe´ratures. Tandis que les chauffages W100 et W101 ne
de´livrent que 5 W, le chauffage W103, qui est positionne´ sur la partie supe´rieure de
la cellule, peut de´livrer 20 W, et ce afin d’atteindre les tempe´ratures ne´cessaires a` la
monte´e en pression. Les chauffages W201 a` W204 peuvent de´livrer jusqu’a` 400 W.
Ils permettent de re´chauffer les vapeurs d’he´lium avant d’entrer dans les de´bitme`tres
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re´gulateurs correspondants. Les vapeurs d’he´lium sont ensuite collecte´es avant d’eˆtre
envoye´es au re´seau de re´cupe´ration d’he´lium.
Tableau de vannes d’alimentation de la cellule
Le banc de la cellule est un panneau e´quipe´ de vannes manuelles adapte´es a` un usage
hydroge`ne (Figure 2.10). Il comporte une bouteille d’he´lium, une bouteille d’azote et
la pompe permettant de faire le vide dans la cellule. Pour des raisons de se´curite´, la
bouteille d’hydroge`ne se situe a` l’exte´rieur du baˆtiment, et est raccorde´e a` ce tableau
de vannes.
L’hydroge`ne est utilise´ pour les expe´riences tandis que l’he´lium est utilise´ pour le
rinc¸age de la cellule. La bouteille d’azote permet de rincer les canalisations d’e´vacuation
d’hydroge`ne lors des premie`res expe´riences (mise sous gaz neutre). Cette distinction
d’utilisation entre l’azote et l’he´lium vient du fait que ce dernier est plus cher que
l’azote. Cependant, l’azote ge`le a` 50 K tandis que l’he´lium reste gazeux meˆme en
dessous de 10 K. Il n’y a donc aucun risque de boucher la cellule lors d’un rinc¸age de la
cellule a` l’he´lium avant le de´but des expe´riences a` tempe´rature de l’hydroge`ne solide.
Figure 2.10 – tableau de vannes SOPHIE
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2.1.1.4 Dimensionnement de la cellule
Afin de re´aliser cette cellule, il a fallu entreprendre diffe´rents calculs me´caniques et
thermiques.
Approche Me´canique
Pour dimensionner cette cellule, il est ne´cessaire de se placer dans le cas le plus de´-
favorable, c’est a` dire celui ne´cessitant la plus forte pression pour extruder le mate´riau.
On a ainsi de´termine´ un point de fonctionnement a` 12 K et une buse d’une section
de 1x0,01 mm2. A cette tempe´rature, la figure 2.2 donne une contrainte de cisaillement
d’environ τ = 50 kPa. L’e´quation (2.1), associe´e a` une telle ge´ome´trie et conside´rant
une hauteur d’extrusion H=2 mm, donne une pression maximale de service de 20 MPa,
soit 200 bar.
A ce stade, le volume estime´ de la cellule est infe´rieur a` 1 dm3. Elle entre donc
dans le champ d’application de la DESP (Directive des Equipements Sous Pression,
pre´sente´ en annexe A) mais n’y est pas soumise puisque relevant de l’article 7 de l’arreˆte´
ministe´riel du 21.12.99. Sa fabrication sera re´alise´e suivant les re`gles de l’art du me´tier
conforme´ment a` la DESP.
Il est ne´cessaire d’isoler thermiquement la partie infe´rieure de la partie supe´rieure de
la cellule tout en e´tant capable de maintenir la partie infe´rieure isotherme et suffisam-
ment refroidie pour maintenir l’hydroge`ne dans sa phase solide. Pour cela, diffe´rents
mate´riaux ont e´te´ utilise´s : l’e´changeur infe´rieur est en cuivre, tandis que la partie
centrale et l’e´changeur supe´rieur sont en acier inoxydable 304L. Un dimensionnement
me´canique utilisant les re`gles de calculs du CODAP (COde de construction Des Ap-
pareils a` Pression non soumis a` la flamme) a e´tabli un premier dimensionnement de
cette cellule et valide´ la ge´ome´trie de la cellule totale. Celle-ci a un volume total de
60 cm3. Les calculs ont e´te´ re´alise´s pour une pression de 400 bar, et ce afin d’utiliser
un coefficient de se´curite´ de 2 vis a` vis de la pression re´elle de service. Il en re´sulte une
e´paisseur minimale de 5 mm pour la paroi en acier 304L du coeur de la cellule, ayant
un diame`tre inte´rieur de 21 mm, comme le montre la figure 2.11(b). Une ve´rification
des calculs par e´le´ments finis a ensuite e´te´ re´alise´e. Elle est pre´sente´e en annexe B.
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Approche thermique
Les spe´cifications thermiques e´voque´es pre´ce´demment au sein du diagramme de
phase ont servi de base pour le dimensionnement des deux e´changeurs de chaleur.
Compte tenu des tempe´ratures mises en jeu, de la proximite´ du lique´facteur d’he´lium
par rapport au laboratoire, de la simplicite´ de livraison et d’utilisation, ainsi que de
l’aspect prototype de cette cellule en de´veloppement, il a e´te´ de´cide´ d’opter pour une
technologie de refroidissement de la cellule par circulation d’he´lium gazeux.
Calcul de l’e´changeur supe´rieur
(a) (b)
Figure 2.11 – (a) Bilan thermique des puissances mises en jeu sur la cellule. (b) Vue
en coupe de la cellule SOPHIE avec ses diffe´rents e´le´ments pre´sente´s
L’e´changeur de chaleur supe´rieur a e´te´ dimensionne´ de telle sorte a` ce qu’il puisse
e´vacuer la puissance provenant des apports conductifs du tube mince Pcond sup, et celle
ge´ne´re´e par les chaleurs sensible et latente lors des phases condensation et solidification,
qui sont elles-meˆme de´pendantes du temps souhaite´ pour cette ope´ration.
Le tube, d’e´paisseur 1 mm et d’un diame`tre inte´rieur de 33 mm, est thermalise´ a`
une tempe´rature voisine de 80 K a` l’aide de l’e´cran thermique qui entoure la cellule.
Celui-ci est refroidi par les vapeurs d’he´lium issues des e´changeurs de la cellule. Il
est en e´quilibre thermique avec le rayonnement a` 300 K et les diverses puissances qui
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arrivent dessus par conduction. Cette puissance est donc calcule´e en conside´rant les
caracte´ristiques ge´ome´triques de ce tube et pour une diffe´rence de tempe´rature de 80
a` environ 13 K sur une longueur de 8 cm. Cette puissance conductive vaut :
Pcond sup =
∫ Tchaud
Tfroid
Sλ(T )
l
dT = 0.46 W
Les valeurs de l’inte´grale de conductivite´ sont issues d’abaques a` disposition au
Service des Basses Tempe´ratures. L’hydroge`ne arrive dans la cellule a` une tempe´rature
de 80 K, suite au pre´-refroidissement au travers de l’e´cran. On souhaite que la cellule
soit pleine de solide en 1 heure. Le de´bit de remplissage est donc de 60 Nl/h (Normaux
litres par heure). Ainsi, la puissance a` e´vacuer lors de la phase de solidification est
de 1,6 W. En conside´rant une tempe´rature d’entre´e de l’he´lium a` 8 K d’un e´changeur
parfait, le de´bit ne´cessaire pour e´vacuer cette puissance additionne´e a` celle arrivant
par conduction est de ˙mHe =
P
H(13K,1bar)−H(8K,1bar) = 3, 3 ∗ 10
-5 kg/s soit 742 Nl/h. H
repre´sente l’enthalpie au point conside´re´.
Calcul de l’e´changeur infe´rieur
Un bilan thermique des diffe´rentes puissances mises en jeu a e´te´ re´alise´. Les diffe´-
rents e´le´ments sche´matise´s sont repre´sente´s sur la figure 2.11(a). Comme la cellule est
entoure´e par un e´cran thermique d’une tempe´rature voisine de 80 K, les apports de
chaleur par rayonnement sont conside´re´s ne´gligeables (de l’ordre de 10-2 W). De plus
la cellule est sous vide secondaire. Ainsi il n’y a pas non plus d’apport de chaleur par
convection, et celui lie´ a` la conduction en re´gime mole´culaire est ne´gligeable.
• Pcond inf (figure 2.11) correspond a` la puissance apporte´e par conduction sur la
croix se´parant le vide du cryostat du vide dans lequel l’hydroge`ne est extrude´.
Cette jonction est e´galement thermalise´e a` l’aide de l’e´cran thermique. Cette
puissance calcule´e en fonction des caracte´ristiques ge´ome´triques de la croix et
pour une diffe´rence de tempe´rature de 80 a` 12 K vaut :
Pcond inf = 0.46 W
• Pconv inf2 (figure 2.11) correspond a` la puissance apporte´e par convection par le
gaz se situant dans la croix. Elle se calcule en utilisant le nombre de Rayleigh
Ra de´finit par Ra = Gr.Pr = gβρ
2l3∆T∗Cp
µ∗λ . avec Gr le nombre de Grashof, Pr
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le nombre de Prandlt, g la gravite´, β le coefficient de dilatation (environ e´gal a`
1
T
pour un gaz parfait), ∆T la diffe´rence de tempe´rature entre le gaz chaud et
froid, Cp la capacite´ thermique massique et µ la viscosite´ dynamique. Dans notre
cas, pour l’application nume´rique, les proprie´te´s sont prises a` 150 K, tempe´rature
moyenne au sein de la canalisation d’hydroge`ne, entre 12 et 300 K. Le nombre de
Prandlt vaut 0,7, et le nombre de Grashof pour une pression de 0,1 mbar vaut
Gr = 1, 01 ∗ 10-1, ce qui donne un nombre de Rayleigh de Ra = 7, 3 ∗ 10-2. On
calcule ensuite le nombre de Nusselt (qui repre´sente le rapport entre les transferts
thermiques convectif et conductif) pour un cylindre en convection interne graˆce
aux valeurs pre´sentes dans les abaques [31]. Il vaut Nu = 1, 5 ∗ 10-5, ce qui
signifie que le transfert thermique s’effectue simplement par conduction dans le
gaz. A 1 bar, le nombre de Nusselt est e´galement infe´rieur a` 1. En conside´rant la
conductivite´ λgaz constante et inde´pendante de la pression, la puissance transmise
par le gaz situe´ dans la croix est donc de P = λgazS∆T
L
, soit :
Pconv inf2 = 0, 1 W pour une pression allant de 0,1 mbar a` 1 bar.
• Pcell (figure 2.11) correspond a` la puissance apporte´e par conduction entre les
deux e´changeurs de la cellule. Celle-ci est calcule´e en fonction de la ge´ome´trie de
la cellule et pour une diffe´rence de tempe´ratures entre 50 et 12 K. Elle vaut :
Pcell = 0, 53W
Pour que la cellule soit en e´quilibre thermique, la puissance totale a` e´vacuer par l’e´chan-
geur infe´rieur est de :
Ptotale = Pcond inf + Pconv inf2 + Pcell
soit Ptotale = 1, 09 W
Ainsi, il a fallu dimensionner les deux e´changeurs pour e´vacuer les puissances calcu-
le´es ci-dessus. Lors de la phase de mise en froid, les tempe´ratures des deux e´changeurs
sont controˆle´es afin de ne pas faire subir une grande diffe´rence de tempe´rature qui
pourrait cre´er des contraintes re´siduelles au sein des diffe´rents mate´riaux (cuivre et
inox).
Les re´gulations thermiques se font a` l’aide du couple chauffage/de´bit d’he´lium au
niveau de chaque e´changeur. Pour un de´bit fixe´, les chauffages, pilote´s par un automate
au travers de PID, re´agissent pour atteindre la consigne demande´e.
En fonctionnement nominal, le de´bit d’he´lium dans l’e´changeur supe´rieur est faible.
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L’effet recherche´ e´tant l’e´le´vation de tempe´rature, il est inutile de refroidir cet endroit a`
cet instant. C’est la raison pour laquelle la branche du circuit he´lium l’alimentant n’est
pas repre´sente´e sur la figure 2.11. Ainsi, en fonctionnement nominal, c’est l’e´changeur
infe´rieur qui doit e´vacuer la totalite´ de la puissance Ptotale calcule´e ci-dessus. Celui-ci
est en fait compose´ de deux e´changeurs identiques, comme on peut le voir sur la figure
2.11(b) : l’un pre´sent en bas de la cellule, et l’autre au niveau de la croix, que l’on
appellera e´changeur extrudeuse.
Ces e´changeurs ont e´te´ dimensionne´s en conside´rant :
– une tempe´rature d’entre´e Te d’he´lium de 8 K. Cette tempe´rature est le re´sultat
de l’apport des pertes statiques du siphon de transfert d’he´lium pour un de´bit
donne´.
– une tempe´rature de sortie Ts d’he´lium de 12 K impose´e a` la sortie de l’e´changeur.
– une puissance Pregul de 1 W supple´mentaire apporte´e par le chauffage au niveau
de l’e´changeur infe´rieur pour la re´gulation
– un e´changeur unique et parfait
– l’he´lium gazeux monoatomique est conside´re´ parfait. Ainsi sa chaleur spe´cifique
a` pression constante Cp est conside´re´e comme constante et vaut 5200 J.kg-1.K-1.
La puissance e´change´e vaut P = m˙.Cp∆T. avec m˙ le de´bit massique
Le de´bit d’he´lium ne´cessaire en fonctionnement nominal est de :
m˙ =
Ptotale+Pregul
Cphelium∗∆T
soit m˙ = 9, 95 ∗ 10-5 kg/s , soit 2000 Nl/h
Nous disposons de deux e´changeurs thermiques entre le bas de la cellule et la buse
d’extrusion. Chacun d’eux a e´te´ dimensionne´ de manie`re a` avoir une surface d’e´change
suffisante pour assurer un fonctionnement nominal a` 8, 93∗10-5 kg/s, soit 1800 l/h, qui
correspond a` la plage de fonctionnement des de´bitme`tres re´gulateurs a` notre disposi-
tion. La somme de ces deux de´bits disponibles est bien supe´rieure au de´bit ne´cessaire
au fonctionnement de l’installation.
57
2.1.1.5 Comportements de l’hydroge`ne dans la cellule
Remplissage
Le remplissage initial de la cellule conditionne le comportement thermique re´gissant
l’extrusion. En effet, comme indique´ sur la figure 2.4, pour un remplissage moindre, qui
correspond a` une plus faible densite´ molaire, il est ne´cessaire de chauffer davantage le
meˆme volume pour atteindre une pression identique.
C’est pourquoi on va chercher a` optimiser le remplissage, et ce en analysant dif-
fe´rents sce´narios possibles lors de cette phase. Un mode`le simplifie´ de la cellule a` e´te´
re´alise´ avec le module de dynamique des fluides CFX ANSYS. Il est repre´sente´ en axi-
syme´trique et est compose´ d’un cylindre plein repre´sentant l’hydroge`ne, entoure´ d’un
tube de 5 mm d’e´paisseur, repre´sentant la paroi de la cellule. Les e´quations de la cha-
leur sont re´solues sur le syste`me. Un coefficient d’e´change thermique infini est impose´
a` la paroi, traduisant un tre`s bon contact thermique entre l’inox et l’hydroge`ne. Les
proprie´te´s thermiques des mate´riaux, telles que la densite´, la conductivite´ thermique,
la chaleur latente de solidification, ou encore la capacite´ calorifique sont entre´es comme
pre´sente´ sur la figure 2.12. Au cours des simulations, une pression de 10 bar est im-
pose´e pour l’hydroge`ne. Cette valeur provient d’une limitation expe´rimentale due a`
la pre´sence d’une soupape tare´e a` cette valeur sur le tableau de vannes d’injection
d’hydroge`ne.
A l’e´tat initial, la tempe´rature T1 du bas de la cellule est impose´e a` 12,7 K, afin
de de´marrer la simulation dans un e´tat ou` l’orifice d’extrusion est bouche´. Elle restera
fixe tout au long de la simulation. La tempe´rature T2 du haut de la paroi en inox,
correspondant a` l’endroit ou` se situe le capillaire de remplissage est quant a` elle impose´e
a` 30 K. Ainsi, a` l’e´tat initial, un gradient est pre´sent au sein des deux mate´riaux.
Cet e´tat initial est maintenu pendant une dure´e de 50 secondes fixe´e arbitrairement
permettant de s’assurer que la descente en froid de´bute a` partir d’un re´gime e´tabli.
La tempe´rature T2 va ensuite diminuer progressivement jusqu’a` atteindre 14.5 K,
correspondant au point de solidification a` 10 bar. Passe´e cette tempe´rature, le capillaire
d’injection se bouche, et il n’est alors plus possible de remplir davantage la cellule.
A chaque pas de temps, un nouveau gradient de tempe´rature s’e´tablit dans la pie`ce
en inox, et par diffusion, les lignes d’iso-tempe´ratures se propagent e´galement dans
l’hydroge`ne.
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Figure 2.12 – Proprie´te´s de l’hydroge`ne sous 10 bar en fonction de la tempe´rature.
Les conductivite´s et densite´s sont suppose´es constantes dans la phase solide (pour des
tempe´ratures infe´rieures a` 14,5 K a` cette pression). Les changements de phase sont pris
en compte lors des discontinuite´s de chaleur spe´cifique
Il est utile de pre´ciser que ces simulations ont e´te´ re´alise´es en conside´rant un vo-
lume monophasique. L’ajout de matie`re lors de la phase de remplissage est suppose´
sans apport de chaleur. La masse totale augmente continuellement au cours du refroi-
dissement. En outre, si la chaleur latente de condensation a bel et bien e´te´ mode´lise´e,
la variation de densite´ du mate´riau ne l’a e´te´ que dans les phases gazeuses et liquide.
Celle du solide a e´te´ prise e´gale a` celle du liquide a` 14 K. Il en est de meˆme pour la
conductivite´ thermique du solide, prise e´gale a` 0,05 W.m-1.K-1. Il s’agit d’un calcul
purement thermique, donnant une premie`re ide´e du comportement au sein de la cellule
lors du remplissage.
La simulation consiste a` e´tudier une descente de la tempe´rature T2 jusqu’a` 14,55 K
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en 1500 secondes, et d’observer la variation du niveau de solide lorsque le haut de la
cellule reste a` cette tempe´rature, a` peine au dessus du point de solidification, pendant
5000 secondes apre`s la descente en tempe´rature.
(a) (b) (c) (d) (e)
Figure 2.13 – Front de solidification de l’hydroge`ne en fonction du temps : (a) 2750 s,
(b) 3050 s, (c) 3350 s, (d) 3650 s, (e) 4550 s
Les re´sultats obtenus sont quantitatifs et sont valables pour des temps longs vis a`
vis du temps de diffusion de l’hydroge`ne. En effet, compte tenu des hypothe`ses utilise´es
(mate´riau monophasique, etc..), les effets duˆs a` la convection naturelle dans la cellule
au de´but de la descente en froid ne sont pas pris en compte. Ceux-ci proviennent du
gradient de tempe´rature e´leve´ entre les deux extre´mite´s de la cellule. Ainsi, seuls les
e´tats pour lesquels cet effet n’est plus pre´sent sont quantitativement utiles a` analyser.
Par conse´quent, les temps d’analyse pre´sente´s 2.13 ne correspondent par force´ment a`
la re´alite´ mais l’e´volution et l’e´tat final s’en approchent.
La figure 2.13 montre que plus le temps d’attente est important, plus le front de
solidification progresse vers le haut de la cellule, et ce jusqu’a` atteindre un plateau au
bout d’environ 5000 s, soit 1h23min. On remarque cependant qu’au bout de 3350 s,
soit environ 55 minutes, ce front asymptote son maximum, fixe´ a` l’aide de la condition
limite de tempe´rature T2, supe´rieure au point de solidification de l’hydroge`ne a` cette
pression. Ainsi, cette approche simplifie´e semble cohe´rente et lors du remplissage de
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la cellule selon ces conditions de re´gulation de T2, un temps de remplissage de l’ordre
d’une heure peut eˆtre conside´re´.
Cette meˆme simulation a e´te´ re´alise´e avec des descentes initiales en tempe´rature T2
de 600 et 5000 secondes. De le´ge`res diffe´rences de niveaux ont e´te´ observe´es, favorisant
la descente la plus courte en tempe´rature.
Ainsi, on peut en de´duire qu’un remplissage optimal peut eˆtre obtenu en re´gulant
une descente de la tempe´rature T2 la plus rapide possible jusqu’a` une tempe´rature
le´ge`rement supe´rieure au point de solidification a` la pression conside´re´e, et patienter
environ 3000 secondes supple´mentaires. Compte tenu de la dure´e des expe´rimentations,
on peut raisonnablement fixer ce temps de descente autour de 5000 secondes.
Une approche analytique simple d’estimation de la hauteur du front de solidifica-
tion est pre´sente´e ci-dessous. Contrairement a` l’approche nume´rique, celle-ci ne prend
pas en compte la dynamique temporelle associe´e, et conside`re uniquement l’hydroge`ne
sous phase solide et liquide, sans prendre en compte l’effet de la paroi en inox. La tem-
pe´rature T1 du bas de la cellule est maintenue constante a` 12,7 K. La tempe´rature a`
l’interface liquide-solide est aussi quasi constante (14,3 K). Ce gradient de tempe´rature
entre le bas de la cellule et l’interface impose un flux f1 de´pendant de la distance entre
le bas et l’interface.
Par ailleurs la tempe´rature du haut de la cellule est e´galement impose´e (14,55 K).
Donc on a e´galement un flux thermique f2 provenant du haut de la cellule duˆ au gradient
de tempe´rature entre le haut de la cellule et l’interface et de´pendant de la distance entre
ces deux positions. L’interface progressant vers le haut de la cellule tend a` augmenter
le flux f2 et diminuer le flux f1. Tant que le flux f1 reste supe´rieur (en valeur absolue),
il y a solidification dans la cellule et l’interface progresse en hauteur.
Un e´quilibre thermique peut eˆtre envisage´ avec une interface positionne´e de telle
sorte que les deux flux thermiques surfaciques soit e´gaux :
W =
λliquide(T2− Tinterface)
D1
=
λsolide(Tinterface − T1)
D2
Avec D1 la distance de T2 a` l’interface et D2 la distance de l’interface a` T1. La distance
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totale D1+D2 vaut 0,1 m. Soit pour des tempe´ratures fixe´es
D1 =
0, 1
λsolide(Tinterface−T1)
λliquide(T2−Tinterface) + 1
Ainsi on voit qu’en faisant tendre T2 vers Tinterface, cette distance D1 tend vers
0, et donc la cellule est totalement pleine de solide, puisque le front de solidification
se situe a` une distance D2=0,1 m. Cependant, cette diminution de la tempe´rature T2
doit eˆtre re´alise´e vers la fin du remplissage, afin de ne pas solidifier l’hydroge`ne dans le
capillaire d’injection, et boucher l’arrive´e d’hydroge`ne.
E´volution pression/tempe´rature au sein de la cellule
Le comportement thermique au sein de la cellule peut eˆtre pre´dit graˆce aux e´qua-
tions d’e´tat de l’hydroge`ne, imple´mente´es au cœur d’une Macro Microsoft Excel. Celle-
ci mode´lise la cellule pure d’hydroge`ne en 1 dimension, de´finie par 100 mailles suivant sa
hauteur. On suppose que l’on travaille en re´gime quasi-stationnaire. Ainsi, on calcule le
profil de tempe´rature au niveau de la paroi en inox, discre´tise´ de la meˆme manie`re que
l’inte´rieur de la cellule, et on impose cette distribution en tempe´rature a` l’hydroge`ne
dans la cellule.
Durant le proce´de´, la masse d’hydroge`ne reste constante. Ainsi, a` l’aide des e´qua-
tions d’e´tats, du profil de tempe´rature impose´ par l’inox et de la pression impose´e par
l’utilisateur, on peut calculer les valeurs des proprie´te´s du mate´riau pour chaque maille
de la cellule (principalement la conductivite´ thermique et la masse volumique). Il est
alors possible de repe´rer la hauteur de solide pre´sent dans la cellule et les diverses
autres phases qui peuvent e´galement coexister, en fonction des parame`tres applique´es
(liquide, gaz et/ou supercritique). Compte tenu de la conservation de la masse, il est
ainsi possible de connaitre l’e´volution de la pression au sein de la cellule en fonction de
la variation de tempe´rature de sa partie supe´rieure. On en de´duit a` la fois les tempe´ra-
tures ne´cessaires pour l’obtention des pressions de´sire´es pour l’extrusion et les hauteurs
des diffe´rents fronts (solide/liquide et liquide/gaz).
Les calculs re´alise´s montrent que plus la cellule est remplie, moins il est ne´cessaire
d’e´lever la tempe´rature pour obtenir une pression donne´e.
De plus, l’e´cart de tempe´rature ne´cessaire pour passer d’une pression P1 a` une pres-
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sion P2 est plus important au fur et a` mesure que la masse initiale diminue, ce qui est
cohe´rent avec les observations faites sur la figure 2.4. A noter toutefois que la me´thode
imple´mente´e ici prend en compte le gradient de tempe´rature vertical dans la cellule, ce
que ne permet pas l’utilisation simple de la figure 2.4 repre´sentant le diagramme d’e´tat
de l’hydroge`ne.
Vidage de la cellule
Amesure que le ruban d’hydroge`ne solide s’e´coule dans le vide, la masse d’hydroge`ne
pre´sente dans la cellule diminue. Il est donc ne´cessaire d’augmenter la tempe´rature T2
du haut de la cellule afin de conserver une pression constante malgre´ cette perte de
matie`re. A partir de la vitesse d’extraction et de la section de passage, le de´bit massique
peut eˆtre calcule´. Ainsi, on de´duit la masse perdue pendant la dure´e de´sire´e, et par
conse´quent la masse restante dans la cellule. On calcule alors la tempe´rature ne´cessaire
a` l’obtention de la meˆme pression.
La figure 2.14 montre une tre`s bonne corre´lation entre les re´sultats pre´dictifs et
expe´rimentaux, pour une vitesse d’extrusion moyenne de l’ordre de 2,5 mm/s, montrant
qu’au vu des temps mis en jeu, un calcul 1D quasi-stationnaire rend bien compte de la
physique mise en jeu.
Une approche analytique du phe´nome`ne, base´e sur la ge´ome´trie pre´sente´e sur la
figure 2.15, a e´galement permis de valider les calculs pre´ce´dents. Dans celui-ci, T1 cor-
respond a` la tempe´rature froide (en bas de la cellule) et T2 a` la tempe´rature chaude
(en haut de la cellule). De meˆme que pre´ce´demment, on suppose l’e´quilibre stationnaire
pour chaque point calcule´.
On suppose de plus que les isothermes en tempe´rature forment des horizontales, impo-
se´es par le flux thermique Winox circulant dans l’inox. On a donc
Winox(T1, T2) = Sinox
∫ T2
T1
λinox(T )
L
dT
et e´galement
dx =
Sinoxλinox(T )dT
Winox(T1, T2)
Ici le flux dans l’inox est suppose´ constant du haut vers le bas, et ce meˆme si des petits
apports ou retraits late´raux peuvent se produire du fait de l’hydroge`ne.
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Figure 2.14 – Variation de la tempe´rature T2 au sein de la cellule afin de conserver
une pression constante de 130 bar au cours du temps. Les calculs ont e´te´ re´alise´s a`
partir du programme Excel
Ainsi il vient
dx = L
λinox(T )dT∫ T2
T1
λinox(T )dT
Cette meˆme discre´tisation spatiale dx est applique´e a` l’hydroge`ne. Il en re´sulte :
dm = ρH2(T )SH2dx = ρH2(T )SH2L
λinox(T )dT∫ T2
T1
λinox(T )dT
Le volume total de la cellule vaut Vcell = SH2 ∗ L, ainsi on a une masse totale dans la
cellule de :
M = Vcell
∫ T2
T1
ρH2(T )λinox(T )dT∫ T2
T1
λinox(T )dT
(2.2)
Cette dernie`re expression relie la masse d’hydroge`ne dans la cellule aux tempe´ratures
T1 et T2 : M=f(T1,T2). Ainsi, en fixant la tempe´rature T1, il est possible d’e´valuer
la variation de masse dans la cellule en fonction de T2. La re´gulation PID, utilise´e
lors des mesures pre´sente´es en figure 2.14, nous indique la variation de tempe´rature
T2 en fonction du temps ne´cessaire pour conserver une pression constante dans la
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Figure 2.15 – Sche´ma explicatif de la ge´ome´trie utilise´e dans le mode`le e´tabli
cellule due a` la perte de matie`re lors de la phase d’extrusion. La connaissance de cette
e´volution permet donc, a` l’aide de la relation 2.2, de connaitre l’e´volution temporelle de
la masse de la cellule, M(t) et donc e´galement le de´bit masse dM
dt
. Celui-ci va permettre
de corre´ler les mesures d’e´paisseur et/ou de vitesse d’e´coulement pre´sente´es dans le
prochain chapitre.
2.1.2 Le cryostat ELISE
2.1.2.1 Pre´sentation ge´ne´rale
Comme nous le verrons dans le prochain chapitre, le cryostat SOPHIE a permis la
validation du concept d’extrusion, et la re´alisation de rubans d’hydroge`ne solide de 100
et 50 microme`tres d’e´paisseur.
Plusieurs opportunite´s se sont alors pre´sente´es. Les e´quipes de physiciens des plas-
mas de PALS (a` Prague) et du LULI (a` Palaiseau) ont demande´ une e´tude de l’adap-
tation du prototype SOPHIE pour l’installation sur leur chambre laser respective. Leur
objectif est d’utiliser ces cibles solides dans le cadre de l’e´tude de l’interaction laser/-
matie`re. C’est ainsi qu’est ne´ le projet ELISE (Experiments on Laser Interaction with
Solid hydrogEn target).
Le principe d’extrusion est identique a` celui utilise´ dans le cadre du projet SOPHIE.
La principale diffe´rence re´side dans le fait que le ruban sort directement dans la chambre
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a` vide du laser, dont les parois sont a` la tempe´rature ambiante et qui, par conse´quent
apportent un rayonnement thermique supple´mentaire sur le ruban.
De plus ces meˆmes e´quipes souhaitent e´galement des cibles d’une e´paisseur pouvant
descendre jusqu’a` 10 µm en conservant une largeur de ruban de 1 mm. Pour cela, les
calculs pre´liminaires montrent que la cellule doit monter a` des pressions de l’ordre de
300-400 bar. L’utilisation de l’hydroge`ne sous de telles pressions ferait entrer la cellule
actuelle dans la cate´gorie III de la directive DESP. Sa fabrication est alors soumise a`
plus de contraintes, telles que les certificats matie`res, les certifications par des socie´te´s
agre´e´es de type APAVE, etc...
Dans ce cadre, une nouvelle cellule a e´te´ conc¸ue afin de prendre en compte ces
contraintes. Par ailleurs, un syste`me permettant le de´placement vertical de l’ensemble
a e´galement e´te´ conc¸u afin de positionner le bas de la buse a` quelques millime`tres au
dessus du point de focalisation du laser. Ce syste`me mobile permet de pouvoir s’adapter
a` diffe´rentes ge´ome´tries de chambre a` vide. Une fois la hauteur re´gle´e, plus aucune pie`ce
me´canique n’est en mouvement.
2.1.2.2 Dimensionnement thermique
Un dimensionnement thermique identique a` celui re´alise´ pour SOPHIE a e´te´ effec-
tue´. Celui-ci prend notamment en compte les apports conductifs du souﬄet sur le bas
de la cellule, d’une puissance de 0,3 W, qui sont le´ge`rement infe´rieurs a` la puissance
qui e´tait apporte´e par la croix (0,46 W). De plus, le syste`me de pompage installe´ dans
la chambre d’extrusion (pompe turbo-mole´culaire de 1000 l/s) est plus performant que
pour SOPHIE et permet d’avoir un niveau de vide de l’ordre de 10-4−10-5 mbar durant
l’extrusion, ce qui rend les pertes par convection ne´gligeables. A titre de comparaison,
sur l’installation SOPHIE, la pompe primaire utilise´e permettait de descendre a` des
valeurs de pression de l’ordre du dixie`me de millibar lors de l’extrusion.
2.1.2.3 Descriptif de l’installation
Comme nous pouvons le voir sur le sche´ma 2.16, il y a e´galement deux vides diffe´-
rents : celui du cryostat lui-meˆme, et celui dans lequel le ruban d’hydroge`ne s’e´coule,
qui repre´sente la chambre laser. Les figures 2.17 et 2.18 montrent les diverses e´tapes
d’assemblage du cryostat.
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Figure 2.16 – Sche´ma de principe du cryostat ELISE. ZT500 repre´sente un capteur
de de´placement line´aire et M500 est le moteur pilotant le syste`me de monte´e-descente
du cryostat. ZSH et ZSL sont des capteurs de fin de course. L’e´cran thermique est
repre´sente´ en rouge, et la limite du vide du cryostat est repre´sente´ en vert
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(a) (b)
(c) (d)
Figure 2.17 – Description du montage du cryostat ELISE. (a) Syste`me de monte´e-
descente a` base de courroie crante´e et vis a` billes.(b) Photo de la vanne thermique
permettant de fermer la cellule une fois remplie. (c) montage et caˆblage de la cellule
avec la vanne thermique. (d) installation de l’ensemble cellule sur le souﬄet.
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(a) (b)
(c) (d)
Figure 2.18 – Description du montage du cryostat ELISE. (a) mise en place de l’e´cran
thermique, entoure´ de super-isolant (b) Installation de l’ensemble dans la chaussette en
inox. (c) installation de l’e´cran thermique autour du souﬄet. (d) Fermeture du cryostat,
apre`s l’installation de l’e´cran thermique autour du souﬄet.
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2.1.2.4 La cellule
La cellule expe´rimentale d’ELISE respecte les contraintes impose´es par la DESP.
Elle permet de monter a` une pression de 400 bar. Un disque de rupture tare´ a` cette
pression y est installe´.
Figure 2.19 – Photo de la cellule ELISE
2.1.2.5 Les buses
Plusieurs buses d’extrusion ont e´te´ re´alise´es afin
– d’e´tudier l’e´coulement du solide dans diverses ge´ome´tries : cylindriques (avec
diame`tre 200 µm sur une longueur de 4 mm), et rectangulaires de diverses sections
de passage (1x0,01 mm2, 1x0,025 mm2, 1x0,05 mm2 et 1x0,1 mm2 )
– de re´aliser des rubans d’e´paisseur distincte
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Pour faire l’analogie entre l’e´coulement de poiseuille d’un fluide et d’un solide, les
buses cylindriques sont conc¸ues de telle sorte que la longueur de passage finale soit
e´gale a` 20 fois son diame`tre, pour assurer un e´coulement en re´gime e´tabli.
Comme pour SOPHIE, les buses d’extrusions sont constitue´es de 3 parties : deux
demi-buses qui sont assemble´es serre´es dans une troisie`me pie`ce appele´e corps de la
buse.
La figure 2.20 montre deux e´chantillons de deux demi-buses. Une fente est re´alise´e
afin d’observer l’e´coulement tout en conservant le guidage du cylindre. Le corps de buse
est le´ge`rement diffe´rent de celui re´alise´ pour SOPHIE, afin de prendre en compte les
besoins des expe´riences laser.
(a) (b)
(c) (d)
Figure 2.20 – (a) Vue 3D d’une demi-buse cylindrique. (b) Vue 3D des deux demi-
buses cylindriques assemble´es dans le corps de buse. (c) et (d) Photos de deux jeux de
demi-buses cylindriques de 200 microme`tres de diame`tre final
La figure 2.21 montre les photos de la re´alisation de deux ensembles de demi-buses
rectangulaires. Les buses qui devaient avoir des largeurs de passages 10, 25, 50 et 100 µm
ont e´te´ re´alise´es respectivement a` 13, 19, 46 et 112 µm.
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(a) (b)
Figure 2.21 – Photos de deux jeux de demi-buses rectangulaires de section de passage
de (a) 1x0,046 mm2 et (b) 1x0,019 mm2
2.2 Syste`me de re´gulation
Ce projet a e´galement permis le de´veloppement d’un nouveau syste`me de controˆle
de l’installation : la commande avance´e. Elle a l’avantage d’assurer une re´gulation
en prenant en compte plusieurs variables en paralle`le, contrairement a` une re´gulation
classique avec un PID. Cela permet ainsi une meilleure optimisation de la re´gulation.
De plus, ce type de controˆle peut e´galement permettre une baisse de la consommation
du syste`me : a` titre d’exemple, avec cette commande avance´e une augmentation de
tempe´rature pourra eˆtre ge´re´e a` la fois par une baisse de de´bit d’he´lium dans l’e´changeur
correspondant, ou une augmentation de puissance e´lectrique apporte´e.
Compte tenu des diffe´rents actionneurs (de´bitme`tres re´gulateurs et chauffages) et
des de´pendances d’un point de vue thermique entre ceux ci, il est avantageux d’utiliser
une telle commande dans le cadre des expe´riences d’extrusion de SOPHIE. Pour ce
faire, il a fallu mode´liser la cellule compose´e de ses actionneurs, de´finissant ainsi notre
syste`me. Nous souhaitons e´tudier la re´gulation en tempe´rature, re´alise´e a` l’aide de
l’e´coulement d’he´lium dans les e´changeurs. Pour cela nous nous sommes inte´resse´s au
gradient de tempe´rature e´tabli le long du syste`me.
La mode´lisation de ce syste`me d’un point de vue de l’automatisme s’est appuye´e
sur les e´quations physiques et les diffe´rentes interactions entre les grandeurs utilise´es,
avant de l’appliquer au syste`me de commande multi-variables.
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2.2.1 Description ge´ne´rale
2.2.1.1 E´quations utilise´es
Pour mode´liser le syste`me, nous allons nous baser sur les e´quations physiques qui
le re´gissent. Ces e´quations permettent de repre´senter les variations de tempe´rature au
sein d’un mate´riau. L’e´quation de la chaleur applique´e a` la conduction au travers d’un
solide (loi de Fourier) s’e´crit :
ρCp
∂T
∂t
= λ△T + Pv (2.3)
Avec ρ la masse volumique, Cp la capacite´ thermique, T la tempe´rature, λ la conduc-
tivite´ thermique, △ le laplacien et Pv la puissance source thermique volumique.
Cette premie`re e´quation (2.3) va permettre de mode´liser notre syste`me. Pour cette
mode´lisation, il est admis que la tempe´rature varie spatialement dans une seule dimen-
sion, celle de la hauteur de la cellule. Ainsi, T (x, y, z, t) = T (x, t) et △T = ∂
2T (x,t)
∂x2
. Ce
qui simplifie l’e´quation (2.3) en :
ρCp
∂T (x, t)
∂t
= λ
∂2T (x, t)
∂x2
+ Pv (2.4)
Pour commander le syste`me, il est ne´cessaire que les e´quations ne de´pendent que
du temps. Ainsi le proble`me a e´te´ discre´tise´ spatialement de la fac¸on suivante :
ρCp
∂T (x, t)
∂t
= λ(
T (x+ δx, t)− T (x, t)
δx2
+
T (x− δx, t)− T (x, t)
δx2
) + Pv (2.5)
avec δx tre`s petit qui repre´sente l’accroissement de longueur selon l’axe x. La discre´-
tisation spatiale va avoir pour effet de mailler la pie`ce. Ainsi, chaque maille aura une
tempe´rature ne de´pendant que du temps. La tempe´rature sera prise au centre de la
maille. Pour chaque maille, nous aurons aussi une capacite´ et conductivite´ thermique
car elles de´pendent de la tempe´rature. La figure 2.22 pre´sente une pie`ce posse´dant des
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mailles de section S, de hauteur de maille e et de puissance volumique produite p. Cette
hauteur e est utilise´ pour repre´senter la discre´tisation spatiale de l’accroissement δx,
soit e = δx Ainsi, en se ramenant au volume d’une maille et en centrant le proble`me,
Figure 2.22 – Repre´sentation d’une pie`ce pour un syste`me de re´gulation
l’expression pour la maille i devient :
mCpi(t)
∂Ti(t)
∂t
= e.S.λi(t).
Ti+1(t)− Ti(t)
e2
+ e.S.λi(t).
Ti−1(t)− Ti(t)
e2
+ e.S.Pv (2.6)
avec m la masse en kg, et en prenant une conductivite´ moyenne sur les 2 mailles
conse´cutives soit :
mCpi(t)
∂Ti(t)
∂t
=
Ti+1(t)− Ti(t)
e
Sλi(t)
+
Ti−1(t)− Ti(t)
e
Sλi(t)
+ P (2.7)
Avec P la puissance apporte´e par le chauffage au niveau du volume maille´ et e´vacue´e
par le de´bit d’he´lium. Sur chaque pie`ce, des conditions limites supple´mentaires sont
applique´es. Ainsi nous avons :
– Des pertes, qui seront additionne´es avec la puissance apporte´e par le chauffage
– La puissance e´change´e par un fluide calo-porteur (l’he´lium dans notre cas). La
puissance correspondante est : Pfluide = hS1(Tfluide(m˙)−Ti(t)) avec h le coefficient
de convection, S1 la surface d’e´change et m˙ le de´bit massique
Les e´changeurs thermiques sont dimensionne´s de telle sorte qu’ils soient conside´re´s
comme parfaits. Ainsi la puissance pre´ce´dente est e´galement e´gale a` la puissance ex-
traite a` la maille, soit m˙Cpfluide(Ti−1(m˙) − Ti(t)). Ti−1 correspond a` la tempe´rature
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d’entre´e d’he´lium, conside´re´e e´gale a` celle de la maille i-1, et Ti(t) est la tempe´rature
de sortie d’he´lium, conside´re´e e´gale a` celle de la maille i.
En combinant ces e´quations, cela donne l’e´quation suivante :
mCpi(t)
∂Ti(t)
∂t
=
Sλi(t)(Ti+1(t) + Ti−1(t)− 2Ti(t))
e
+Ptoti + m˙Cpfluide(Ti−1(m˙)−Ti(t))
(2.8)
Apre`s division par mCpi, on peut e´crire le syste`me a` l’aide d’une fonction f de la
forme :
x˙ = f(x, u) avec x =


T1
...
Tn

 et u =
(
P
m˙
)
(2.9)
2.2.1.2 Mode´lisation du syste`me complet
Afin de re´guler le syste`me par une commande avance´e, il a fallu adopter une strate´gie
globale et adaptative. Ainsi, le syste`me complet est compose´ de plusieurs pie`ces que
l’on appellera blocs e´le´mentaires. Selon leurs positionnements et leurs fonctions dans
le mode`le, leurs caracte´ristiques (ge´ome´triques, puissances de chauffage P apporte´e
et de´bit de fluide m.) sont modifiables. Pour la re´alisation d’un syste`me complet, les
diffe´rents blocs e´le´mentaires sont assemble´s entre eux. Un syste`me de n pie`ces peut eˆtre
cre´e´, comme le montre la figure 2.23(a).
(a) (b)
Figure 2.23 – (a) Repre´sentation d’un syste`me complet, compose´ de plusieurs pie`ces.
(b)Sche´ma Entre´es-Sorties d’un syste`me, en vue de sa re´gulation par commande avance´e
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Ainsi les syste`mes cre´e´s auront un vecteur de chauffage et un vecteur de de´bit
d’he´lium comme entre´es commandables Uc et des pertes comme perturbation Up. En
sortie, l’information de tempe´rature de chaque bloc e´le´mentaire est re´cupe´re´e. Celles-ci
serviront a` interconnecter tous les blocs.
2.2.2 Mode´lisation de SOPHIE
Les diffe´rents blocs e´le´mentaires qui composent la cellule expe´rimentale SOPHIE
ont e´te´ e´tablis. L’assemblage complet est pre´sente´ sur la figure 2.24.
Figure 2.24 – Assemblage complet des e´le´ments composants la cellule SOPHIE
Ce mode`le a ensuite e´te´ valide´ par le service e´lectronique du Service des Basses
Tempe´ratures, qui l’a utilise´ pour e´tablir la commande avance´e du syste`me en l’imple´-
mentant dans l’automate programmable de la baie e´lectrique. La re´fe´rence [32] pre´sente
un rapport de´taille´ de l’e´tablissement de cette commande.
Suite a` l’e´tablissement de cette commande, une simulation nume´rique du compor-
tement a e´te´ e´tablie, au cours de laquelle le syste`me a e´te´ perturbe´ en ajoutant une
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puissance produite au niveau de la buse d’extrusion. Ce test correspond au moment ou`
la glace commence a` eˆtre extrude´e. En effet, il y a un le´ger e´chauffement. La tempe´ra-
ture au niveau de la buse d’extrusion est observe´e. La tempe´rature de´sire´e est obtenue
avec une stabilite´ et un e´cart entre la consigne et la valeur mesure´e de l’ordre du milli-
Kelvin au bout de 4.7 s. La tempe´rature est principalement re´gule´e par les de´bits. Un
facteur de ponde´ration est utilise´ permettant de favoriser le de´bit au chauffage pour
des raisons e´nerge´tiques e´videntes. La figure 2.25 montre la re´ponse du syste`me a` une
perturbation en ayant fixe´ un de´bit constant.
Figure 2.25 – Simulation du rejet de la perturbation avec un de´bit constant
En conclusion, cette commande ame´liore´e permet de re´pondre a` la demande en
terme de re´gulation et peut eˆtre imple´mente´e sur le syste`me. La validation de celle-ci
a de´bute´ sur l’expe´rience ELISE a` la fin de cette the`se et le comportement observe´ est
proche de celui attendu.
2.3 Conclusion
Les dispositifs expe´rimentaux SOPHIE et ELISE ont e´te´ re´alise´s afin de valider le
nouveau concept d’extrusion sans partie mobile, brevete´ par le CEA Grenoble.
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Une e´tude me´canique et thermique a permis le dimensionnement de la cellule et du
cryostat. Le comportement de l’hydroge`ne au sein de la cellule a e´galement e´te´ e´tudie´
lors de la phase initiale de remplissage en hydroge`ne solide, et de celle d’extrusion.
Ceux-ci sont en bon accord avec les re´sultats expe´rimentaux.
Le de´veloppement d’un nouveau syste`me de controˆle de l’installation par commande
avance´e a e´galement e´te´ re´alise´. Celle-ci a l’avantage d’assurer une re´gulation multi-
variables, permettant ainsi une meilleure optimisation de la commande. De plus, ce
type de controˆle peut e´galement permettre une baisse de la consommation e´nerge´tique
du syste`me.
78
Chapitre 3
Re´sultats et Caracte´risations
Sommaire
3.1 Caracte´risations . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 80
3.1.1 Visualisation . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 80
3.1.1.1 Les came´ras . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 80
3.1.1.2 Les objectifs . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 83
3.1.1.3 Le syste`me d’e´clairage . . . . . . . . . . . . . . . . . 86
3.1.2 Mesure d’e´paisseur . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 86
3.1.2.1 Description ge´ne´rale . . . . . . . . . . . . . . . . . . 86
3.1.2.2 Principe de la mesure . . . . . . . . . . . . . . . . . 87
3.1.2.3 Mesure indirecte de l’e´paisseur . . . . . . . . . . . . 94
3.1.3 Mesure de vitesse d’e´coulement . . . . . . . . . . . . . . . . . 96
3.1.3.1 Principe de la mesure . . . . . . . . . . . . . . . . . 97
3.1.3.2 Mesure de de´bit . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 103
3.2 Re´sultats et discussions . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 104
3.2.1 SOPHIE . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 104
3.2.1.1 Buse cylindrique . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 104
3.2.1.2 Buse rectangulaire . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 108
3.2.2 ELISE . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 112
3.2.2.1 Buse rectangulaire . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 112
3.2.2.2 Limitation concernant la mesure de vitesse . . . . . 113
3.3 Conclusion . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 116
79
3.1 Caracte´risations
Ce chapitre est consacre´ a` la caracte´risation des rubans d’hydroge`ne solide. Les
moyens de mesure de vitesse et d’e´paisseur y sont pre´sente´s.
3.1.1 Visualisation
Les diffe´rents hublots des installations SOPHIE et ELISE permettent la visualisa-
tion directe des rubans d’hydroge`ne depuis l’exte´rieur des cryostats. Un syste`me d’ac-
quisition optique a e´te´ mis en place. Il est compose´ d’une source de lumie`re e´tendue,
blanche et homoge`ne (tableau de led) et d’une came´ra CCD accouple´e a` un objectif
pour la re´cupe´ration des images. L’observation des extrusions s’effectue par transmis-
sion de lumie`re, c’est a` dire en observant l’atte´nuation de la lumie`re au travers des
films d’hydroge`ne. Les multiples hublots (12 pour SOPHIE et 4 pour ELISE) place´s a`
90 degre´s permettent l’observation du ruban en vue de face et de profil. Dans le cadre
de SOPHIE, les hublots dits a` 300 K, 80 K et 20 K ont des diame`tres respectifs de
150 mm, 50 mm et 32 mm. Le ruban est situe´ a` une distance d’environ 20 cm du hublot
a` 300 K qui de´finit la limite entre l’inte´rieur du cryostat et l’environnement exte´rieur.
3.1.1.1 Les came´ras
La came´ra est place´e a` l’exte´rieur du cryostat, en face du syste`me d’e´clairage, de
manie`re a` recevoir les rayons lumineux issus de la source lumineuse, et passant autour
et a` travers la cible d’hydroge`ne, comme le montre la figure 3.1. Un objectif au grossis-
sement adapte´ est ajoute´ pour que la partie de la lumie`re atte´nue´e, voire comple`tement
absorbe´e ou re´fle´chie par le ruban, corresponde a` une surface suffisamment importante
du capteur CCD. Les trois came´ras utilise´es sont sont pre´sente´es ci-apre`s.
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Figure 3.1 – Sche´ma du syste`me de visualisation des rubans d’hydroge`ne solide en
configuration ELISE
La came´ra nume´rique haute re´solution
Le syste`me est compose´ d’une came´ra CCD nume´rique haute re´solution mono-
chrome (AVT Pike F100B Fiber), d’un objectif et d’un ordinateur de controˆle.
Toute la chaine d’acquisition est nume´rique : les se´quences d’images sont enregis-
tre´es au format jpeg ou bmp sur l’ordinateur.
Cette came´ra 2/3”, pre´sente´e sur la figure 3.2, posse`de une re´solution de 1000x1000,
des capteurs CCD de 7,4 x 7,4 µm2, et sa fre´quence d’acquisition est limite´e a` 60 ima-
ges/s (pour sa re´solution maximale). Elle dispose d’une monture C. Le temps d’expo-
sition est re´glable de 43 µs a` 67 s. Les taux de transfert varient de 100 a` 800 Mbits/s,
en fonction de la connectique utilise´e (firewire IEEE 1394 ou fibre optique). Les images
sont classiquement enregistre´es sur 8 bits, mais peuvent l’eˆtre jusqu’a` 16 bits. Notre
utilisation s’est cantonne´e a` 15 images par secondes, ce qui permet une acquisition en
continu.
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Figure 3.2 – Camera Pike haute re´solution avec son objectif pentax 200 mm
Les came´ras rapides
Comme nous le verrons dans la prochaine section, lors de l’utilisation des buses
cylindriques de 140 µm de diame`tre, les vitesses mises en jeux e´taient trop importantes
pour eˆtre mesure´es par le syste`me d’acquisition de la came´ra Pike. Cette limite n’im-
pacte cependant pas la mesure d’e´paisseur, qui peut eˆtre re´alise´e en faisant des captures
rapides avec un temps d’exposition faible. Deux types de came´ras rapides ont alors e´te´
utilise´es pour compenser ce manque de vitesse d’acquisition :
– Une came´ra rapide Photron Fastcam SA5, ayant une fre´quence d’acquisition de
7 500 i/s a` une re´solution de 1000x1000. Les pixels du capteur CCD mesurent
20x20 µm2 et le temps d’exposition peut varier de 16,7 ms a` 1 µs. Les images
sont enregistre´es sur 12 bits.
– Une came´ra rapide Point Grey USB Grasshopper, d’une fre´quence d’acquisition
maximale de 160 i/s.
De meˆme que pour la came´ra Pike, le syste`me de visualisation est compose´ de la
came´ra et son objectif et d’un ordinateur de controˆle.
La re´solution de la came´ra Point grey est de 1920x1200 et ses capteurs CCD me-
surent 5,86x5,86 µm2. La came´ra peut enregistrer une se´quence d’images soit en me´-
moire tampon, soit directement sur le disque dur de l’ordinateur, en fonction de la dure´e
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d’acquisition souhaite´e. Une re´solution d’enregistrement re´duite (par exemple 640x512,
centre´e sur la zone de´sire´e) permet de multiplier par 7 le temps d’enregistrement pour
une meˆme fre´quence d’acquisition. Le transfert vers l’ordinateur est re´alise´ par une liai-
son USB 3. La figure 3.3 pre´sente une photo de cette came´ra point grey. Cette came´ra
qui a une fre´quence d’acquisition qui reste re´duite a quand meˆme l’avantage du couˆt
et de la taille. La modeste taille de son capteur (1/1,2”) permet d’avoir un facteur de
grossissement assez important avec un objectif macro classique. En effet, la fre´quence
d’acquisition e´tant peu e´leve´e, les pixels peuvent eˆtre plus petits tout en accumulant
assez de photons.
Figure 3.3 – Camera rapide Point Grey Grasshopper haute re´solution avec son objectif
pentax 200 mm
3.1.1.2 Les objectifs
Trois objectifs ont e´te´ utilise´s. Ceux-ci ont tous des distances de travail supe´rieures
a` 20 cm, ce qui correspond a` la distance entre le centre du cryostat et son hublot
exte´rieur :
– Un objectif pentax avec une focale de 200 mm, pouvant eˆtre couple´ a` un doubleur
de focale. Celui-ci a une distance de travail minimale de 1,2 m, une ouverture de
diaphragme de D=2,8, correspondant a` une ouverture nume´rique NA d’environ
0,007 et un agrandissement de 0,2. La relation utilise´e liant l’ouverture du dia-
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phragme et l’ouverture nume´rique est NA = nD
2f
, avec NA l’ouverture nume´rique
et f la focale. l’observation se fait dans l’air, donc l’indice de re´fraction est pris
e´gal a` 1. Sa profondeur de champ est de l’ordre de 10 mm, tandis que sa re´solution
est d’environ 47 µm.
– un objectif sigma 600 mm f8 mirror avec une focale de 150 a` 600 mm, pouvant
eˆtre couple´ a` un doubleur de focale. Celui-ci a une distance de travail minimum
de 2 m, une ouverture de diaphragme de 8,0 et un agrandissement de 1/3. Cela
correspond a` une ouverture nume´rique de 0,026 pour une focale de 150 mm et de
0,0066 pour une focale de 600 mm. Sa profondeur de champ varie de 0,7 mm a`
11 mm et sa re´solution d’environ 13 a` 50 µm.
– Un objectif Questar QM100. Il a une distance de travail allant de de 10 a` 35 cm,
pour une ouverture nume´rique respectivement de 0,185 a` 0,084, une profondeur
de champ respectivement de 77 a` 16 µm, et un agrandissement allant de 3,43 a`
8,13.
La re´solution est calcule´e pour une longueur d’onde dans le vert, a` l’aide de la relation
Resolution[µm] = 0,333
NA
et la profondeur de champ : PDC[µm] = 0,546
NA2
. Les deux
tableaux ci-apre`s re´sument des caracte´ristiques principales des came´ras et objectifs
utilise´s :
Came´ra AVT Pike 100B PointGrey USB
Grasshopper
FastCam
Photron SA5
Fre´quence maximale
d’acquisition (i/s)
60 160 7 500
surface d’un pixel
(µm2)
7,4x7,4 5,86x5,86 20x20
taille capteur 2/3” 1/1,2” 3/2”
temps d’exposition de 4,3 µs a` 67s de 5 µs a` 3,2s de 1 µs a` 16,7
ms
profondeur 8 bits 10 ou 12 bits 12 bits
Re´solution 1000x1000 1920x1200 1024x1024
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Objectif Pentax 200 mm Sigma f8 mirror
600 mm
Questar QM100
Champ de vision
(mm2)
200x120 de 5x5 a` 200x200 de 3x3 a` 2x2
Ouverture nume´rique 0,007 a` 1,2 m de 0,026 a` 0,0066 de 0,185 a` 0,084
Distance de travail
minimale
1,2 m 1,5 m de 35 a` 10 cm
Re´solution 47 µm a` 1,2 m de 13 a` 50 µm de 3,92 µm a`
1,78 µm
Taille du diaphragme 2,8 8 de 6 a` 3,5
Agrandissement 0,2 a` 1,2 m 1/3 a` 1,5 m de 3,43 a` 8,13
profondeur de champ 10 mm de 0,7 a` 11 mm de 77 a` 16 µm
On voit ici que la meilleure re´solution possible est de l’ordre de 2 µm et qu’il paraˆıt
donc difficile d’utiliser un tel syste`me pour mesurer avec pre´cision des e´paisseurs de
ruban de 10 µm. En revanche, a` partir de 100 µm, l’incertitude devient raisonnable. Le
tableau ci-dessous pre´sente quant a` lui les re´solutions maximales the´oriques attendues
sur les images, en µm/pixel, avec la combinaison de ces objectifs et came´ras. Le pouvoir
de re´solution de l’objectif est un facteur limitant, non pris en compte dans ce tableau.
Re´solution maximale*
(en µm/pixel)
AVT Pike F100B PointGrey USB
Grasshopper
Photron
FastCam SA5
Pentax 200 mm 37 29,15 100
Questar QM100 de 0,91 a` 2,16 de 0,72 a` 1,7 de 2,46 a` 5,83
Sigma f8 mirror 600
mm
22,2 17,49 60
Compte tenu des dimensions mises en jeu, pour une mesure de vitesse en vue de face,
on privile´giera donc l’objectif Pentax 200 mm avec une came´ra Pike ou PointGrey,
tandis que pour les mesures d’e´paisseur, on privile´giera l’utilisation du Questar QM100
avec cette meˆme came´ra, compte tenu de son fort agrandissement et du champ de
vision obtenu. Lorsque la vitesse de de´filement deviendra trop importante vis a` vis de
la fre´quence d’acquisition de la came´ra, la came´ra Photron Fastcam SA5 est utilise´e.
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3.1.1.3 Le syste`me d’e´clairage
Le syste`me d’e´clairage se compose d’un panneau de led phlox SLLUB et de son
syste`me de commande, pre´sente´s sur la figure 3.4. Il permet d’avoir une image dont
(a) (b)
Figure 3.4 – (a) Panneau de led (b) Syste`me d’alimentation et de commande du
panneau de led
le fond est homoge`ne suite a` une calibration re´alise´e en usine, avec une homoge´ne´ite´
supe´rieure a` 95 %.
L’intensite´ lumineuse est re´gule´e graˆce au panneau de controˆle pre´sente´ en figure
3.4(b), qui permet d’atteindre une luminance de 60 000 cd.m−2.
3.1.2 Mesure d’e´paisseur
3.1.2.1 Description ge´ne´rale
L’hydroge`ne est extrude´ dans un environnement sous vide, ce qui le rend difficile-
ment accessible aux moyens de mesure conventionnels. De plus, la faible chaleur latente
de l’hydroge`ne solide rend tout contact (non thermalise´) destructif.
Ainsi, seule une mesure d’e´paisseur a` distance est re´alisable. Compte tenu des e´le´-
ments pre´ce´demment de´crits et a` notre disposition dans le laboratoire, l’e´paisseur du
ruban est de´duite a` l’aide d’un syste`me d’analyse des images.
La figure 3.5 pre´sente un ruban d’hydroge`ne vu de profil.
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Figure 3.5 – Photo de profil d’un ruban d’hydroge`ne de 1 mm x 100 µm, obtenue
avec la came´ra Photron Fastcam SA5 et l’objectif QUESTAR QM100. L’e´chelle est de
3,8 µm/pixel. Le ruban est extrude´ a` 130 bar et la buse est a` 12 K.
3.1.2.2 Principe de la mesure
Une image monochrome est constitue´e d’un ensemble de pixels qui sont de´finis par
un couple de coordonne´es (x,y), et par leurs niveaux de gris.
C’est en analysant la re´partition de ces niveaux de gris sur l’image que l’e´paisseur
est de´duite. Pour cela plusieurs e´tapes sont ne´cessaires :
– Lecture de l’image
– Calibration de l’e´chelle
– De´finition de la re´gion de travail
– Analyse des niveaux de gris dans cette re´gion
– Calcul de l’e´paisseur
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Un algorithme de mesure d’e´paisseur base´ sur ces diffe´rentes e´tapes a e´te´ de´veloppe´
sous le logiciel de calcul open-source Octave.
Lecture de l’image
L’image est lue a` l’aide de la fonction ”imread”. Afin de convertir les distances
exprime´s en pixels en millime`tre, il est ne´cessaire d’indiquer une e´chelle sur l’image.
Pour cela, l’utilisateur pointe avec la souris les deux extre´mite´s de la buse vue de profil,
dont la distance re´elle vaut 1 mm. A titre d’exemple, sur la figure 3.5, l’e´chelle est de
3,8 µm/pixel. De plus, on peut voir sur les figures 3.5 et 3.6(a) une zone plus e´claire´e
sur la droite de la buse. Cela correspond au de´faut d’alignement de la came´ra par
rapport a` la buse. En effet, comme la buse est rectangulaire et que l’image est obtenue
par transmission de lumie`re, si la came´ra n’est pas positionne´e exactement suivant la
perpendiculaire a` la face (opaque) de la buse observe´e, l’ombre de l’autre face sera
projete´e sur le plan focal.
Les rayons lumineux provenant de la source e´tendue par le cote´ de la buse viennent
e´clairer cette zone. Ce phe´nome`ne permet d’identifier le de´faut d’alignement. Ainsi
en connaissant les dimensions re´elles de la buse et du projete´ de cette zone, si on
utilise des outils trigonome´triques il est possible de remonter a` l’angle a` l’origine de ce
de´faut, et par conse´quent de corriger les mesures effectue´es sur l’e´paisseur du ruban
en le prenant en compte. Pour cela, sur la figure 3.6(b) on de´finit l’angle α tel que
cos(α) = a
dbuse
, a e´tant le projete´ de la distance re´elle dbuse de la buse (4 mm) suivant
l’axe horizontal. Le ruban vu de face mesure 1 mm. Ainsi, connaissant cette distance
re´elle ainsi que le de´faut d’alignement, on calcule de la meˆme manie`re le projete´ de
ce ruban, b = cos(α) ∗ druban correspondant a` la correction applique´e due au de´faut
d’alignement, et qui sera retranche´ au re´sultat obtenu a` l’aide de l’algorithme de mesure.
Il est de l’ordre de 26 µm. Le rendu des couleurs sur la figure 3.6 permet a` l’utilisateur
d’identifier plus facilement les contours des bords a` pointer.
Les lignes pointille´es blanches verticales pre´sentes au sein du ruban sur la figure 3.5
correspondent certainement a` une fusion locale du ruban sur les guides d’une longueur
de 2 mm, avant sa sortie de la buse. Ces ”bandes” sont e´galement pre´sentes en vue de
face, comme le montrera la figure 3.12 en page 96.
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(a) (b)
Figure 3.6 – (a) Pointage par l’utilisateur des extre´mite´s de la buse de 1 mm, vue de
profil et de la zone de de´faut d’alignement. (b) zoom permettant la recherche de l’angle
du de´faut d’alignement.
De´finition de la re´gion de travail
Afin de limiter les temps de calcul, l’utilisateur peut de´finir une zone de travail
centre´e autour du ruban a` analyser. C’est dans cette zone que l’algorithme va relever
les diffe´rents niveaux de gris et les analyser. Ainsi, au sein de cette zone et en se plac¸ant
dans un syste`me de coordonne´es (x,y) de l’image, il sera possible :
– de connaˆıtre pour une hauteur y de l’image, les niveaux de gris selon l’axe x
– de calculer les e´paisseurs de ruban pour diffe´rentes hauteurs y.
Analyse des niveaux de gris dans la re´gion de travail
Pour une position y fixe´e, le niveau de gris de chaque pixel selon l’axe x est analyse´.
Celui du fond de l’image est soustrait a` chaque pixel. La valeur absolue du re´sultat est
ensuite affiche´e, ainsi que les valeurs des gradients issus de cette courbe. La figure 3.7
pre´sente un exemple de courbe obtenue.
Calcul de l’e´paisseur
La zone sombre de la figure 3.5 se situant sous la buse correspond au ruban extrude´.
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Figure 3.7 – Courbe rouge : niveau de gris traite´ en fonction de la position x, en pixels,
pour une position y=223 px fixe´e. Le niveau de gris du fond de l’image est soustrait a`
chaque pixel. La valeur absolue du re´sultat est ensuite affiche´e. Courbe bleue : gradient
des niveaux de gris de la courbe pre´ce´dente. La distance d1 correspond a` la mesure
re´alise´e par la me´thode des maximums, tandis que la distance d2 est celle obtenue avec
la me´thode des gradients.
Il est donc ne´cessaire de mesurer sa largeur, en pixel, puis de la convertir en milli-
me`tres graˆce a` l’e´chelle de´finie pre´ce´demment.
A partir de l’analyse de la figure 3.7, deux me´thodes pour remonter a` cette e´paisseur
ont e´te´ utilise´es.
– La me´thode des maximums. Elle consiste a` re´fe´rencer tous les maximums locaux
des niveaux de gris et a` en repe´rer le premier et le dernier. La distance entre ces
deux maximums donne une mesure de l’e´paisseur (en pixels), qu’il faut ensuite
convertir en millime`tres.
– La me´thode des gradients. Elle consiste a` tracer la courbe de la de´rive´e nume´rique
des niveaux de gris en fonction de la position x, puis d’en repe´rer respectivement
les maximums et minimums correspondants au passage du fond de l’image a` la
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tranche du ruban, et du ruban au fond de l’image. La distance entre ces deux
extre´mums donne une autre mesure de l’e´paisseur (en pixel), qu’il faut ensuite
convertir en millime`tres.
Sur la figure 3.7, les maximums sont clairement identifiables.
La me´thode des gradients, quant a` elle permet d’identifier la zone de changement
maximum de la pente de la courbe de ces niveaux de gris.
Pour chaque position y, les deux me´thodes sont utilise´es. La correction due au de´faut
d’alignement est applique´e sur chaque mesure. Ce calcul est valable pour une hauteur
y et une image donne´e. La figure 3.8 pre´sente le re´sultat d’une mesure par ces deux
me´thodes lors d’un e´coulement avec une pression de pousse´e de 130 bar, une buse a`
12 K, et une vitesse moyenne du ruban de l’ordre de 3 mm/s.
Figure 3.8 – Courbe bleue : mesure de l’e´paisseur en fonction de la position verticale y
de la zone de travail par la me´thode des gradients. La moyenne obtenue est de 118,5 µm,
et l’e´cart type est de 2,6 µm (soit 0,67 px). Courbe rouge : mesure de l’e´paisseur en
fonction de la position verticale y de la zone de travail par la me´thode des maximums.
La moyenne obtenue est de 100,66 µm, et l’e´cart type est de 7 µm (soit 1,8 px).
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Le signal obtenu par ces mesures est bruite´. Rappelons que sur l’image d’origine,
de laquelle les figures pre´sente´es sont issues, l’e´chelle est de 3,8 µm/pixel et que la
re´solution optique est de l’ordre de 2 µm. Ainsi, les e´carts types observe´s (de 2,6 et
7 µm) correspondent a` environ 1 ou 2 pixels.
On peut observer sur cette figure 3.8 qu’en se de´plac¸ant verticalement vers le bas de
l’image, l’e´paisseur n’a pas tendance a` diminuer, contrairement a` ce que l’on pouvait
supposer, compte tenu de la sublimation du ruban due au rayonnement thermique
environnant. Celle-ci n’est pas quantifiable de manie`re simple.
L’explication de cette dernie`re observation semble venir du fait qu’a` partir d’une
certaine hauteur le ruban est trop e´loigne´ de son guide et peut avoir tendance a` tourner
le´ge`rement sur lui meˆme, augmentant ainsi la zone d’ombre capte´e par la came´ra. Ainsi,
la mesure la plus pre´cise est re´alise´e proche du guide, directement a` la sortie de la buse.
Il est donc important que l’utilisateur de´finisse avec pre´caution la zone de travail. Cette
observation est d’autant plus visible sur la figure 3.9, qui pre´sente une moyenne des
mesures effectue´es pour chaque position verticale (re´alise´e sur 413 images conse´cutives).
Figure 3.9 – Moyenne des mesures re´alise´es par la me´thode des gradients sur 413
images conse´cutives en fonction de la position verticale y par la me´thode des gradients
(courbe bleue) et celle des maximums (courbe rouge).
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Quelle que soit la me´thode utilise´e, on peut observer cette augmentation de section
apparente a` mesure que l’on se de´place verticalement vers le bas.
Il est inte´ressant d’observer l’e´volution de l’e´paisseur en fonction du temps a` une
distance donne´e de la sortie de la buse. Pour cela, on re´alise les mesures pre´sente´es
en figure 3.8 sur un nombre de´fini d’images conse´cutives. La moyenne des e´paisseurs
obtenues pour chaque image et chaque me´thode est pre´sente´e sur la figure 3.10
Figure 3.10 – Moyenne des mesures re´alise´es sur l’ensemble des 200 positions verti-
cales, en fonction du nume´ro de l’image analyse´e par la me´thode des gradients (courbe
bleue : moyenne : 125,4 µm et e´cart type 4,06 µm) et celle des maximums (courbe
rouge : moyenne : 104,76 µm et e´cart type 5,2 µm) La fre´quence d’acquisition est de
100 images/s et le ruban de´file a` une vitesse d’environ 3 mm/s.
L’e´cart type obtenu pour chaque me´thode est de l’ordre de 1,5 pixels, soit 6 µm en-
viron. La mesure retenue sera la moyenne des valeurs moyennes calcule´es par chacune
des deux me´thodes dans la re´gion concerne´e. Ainsi, pour l’exemple pre´sente´, corres-
pondant a` une buse d’extrusion dont l’orifice a e´te´ pre´alablement mesure´ a` 120 µm,
l’e´paisseur mesure´e du ruban est de 115 µm, soit un e´cart d’environ 4 %. Puisque la
valeur mesure´e est infe´rieure a` la taille de l’orifice, il est e´galement possible qu’un petit
film liquide ou une pellicule de glace moins dure soit reste´ en paroi. Ainsi cet e´cart
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pourrait eˆtre physique.
En conside´rant qu’il n’y a pas de re´elles variations d’e´paisseur au cours du temps,
cet e´cart type pourrait probablement eˆtre re´duit, soit en utilisant une image initiale
d’une meilleure re´solution spatiale, soit en utilisant un objectif avec un meilleur agran-
dissement, soit une came´ra avec des capteurs plus petits, soit en ayant un meilleur
alignement.
Compte tenu de transparence du ruban, il serait e´galement envisageable d’effectuer une
mesure d’e´paisseur par une technique d’interfe´rome´trie.
3.1.2.3 Mesure indirecte de l’e´paisseur
La relation M = Vcell
∫ T2
T1
ρH2(T )λinox(T )dT
∫ T2
T1
λinox(T )dT
, exprime´e par l’e´quation 2.2, pre´sente´e en
page 64, combine´e a` l’e´volution temporelle de la tempe´rature de l’e´changeur supe´rieur
T2(t), permet de calculer la masse dans la cellule a` chaque instant, et doc le de´bit
massique sortant de la cellule. Ce de´bit massique dM
dt
correspond au produit de la section
droite du ruban, de sa vitesse (verticale), et de sa masse volumique. En appliquant
l’algorithme pre´sente´ dans la section pre´ce´dente, les mesures de la largeur du ruban en
vue de face indiquent que celle-ci varie de 0,98 a` 1 mm, pour une buse d’une largeur
de 1 mm. Les moyens optiques a` notre disposition pour cette mesure permettent une
re´solution de 40 µm/px. Ainsi, en conside´rant le ruban sort sur toute la largeur L de
la buse et que la vitesse d’e´coulement du ruban est constante au cours du temps, il est
possible de calculer l’e´paisseur du ruban en sortie de buse.
e =
dm
dt
ρH2vH2L
Le bilan de matie`re re´alise´ dans la cellule au cours du temps de´pend des hypothe`ses
initiales utilise´es. Sur la figure 3.11, les e´paisseurs sont calcule´s en conside`rant que le
profil de tempe´rature impose´ a` la paroi est strictement identique a` celui dans l’hydro-
ge`ne, ce qui implique que l’on ait des isothermes horizontales. Cette me´thode, permet
de s’affranchir des contraintes relatives a` la re´solution spatiale obtenue a` l’aide des
moyens optiques. En effet, lorsque le ruban aura une e´paisseur infe´rieure ou e´gale a`
10 µm, compte tenu de la re´solution maximale a` notre disposition, pre´sente´e en page
85 (1,78 µm/px), cette me´thode ne sera plus acceptable, puisque l’erreur de mesure sur
un seul pixel repre´sentera alors ∼18 % du re´sultat final.
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Figure 3.11 – Evolution de l’e´paisseur au cours du temps calcule´e a` partir du de´-
bit masse re´sultant de l’e´volution T2(t) pre´sente´e en figure 2.14 pour une vitesse de
2,5 mm/s, une largeur de ruban de 1 mm. Les mesures expe´rimentales sont pre´sente´es
en annexe E.1
Il est cependant e´galement important de noter que les re´sultats obtenus par cette
me´thode cumulent e´galement les barres d’erreurs relatives aux mesures de vitesse (de
l’ordre de 13 %), de largeur de ruban (∼ 2 %), de mesure de tempe´rature T2 (relative
au de´bit masse) et de l’estimation de la masse volumique de l’hydroge`ne a` la tempe´ra-
ture T1 conside´re´e. Ces deux derniers parame`tres sont suppose´s connus avec assez de
pre´cision pour en ne´gliger les barres d’erreurs.
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3.1.3 Mesure de vitesse d’e´coulement
De meˆme que pour la mesure d’e´paisseur, il n’est pas envisageable d’utiliser une
me´thode par contact pour mesurer la vitesse d’e´coulement du ruban. Il a donc e´te´ e´ga-
lement de´cide´ de re´aliser cette mesure via un syste`me d’analyse des images collecte´es.
Ce dispositif a, par la suite, e´te´ e´galement corre´le´ a` une mesure de de´bit de pompage.
La figure 3.12 pre´sente deux rubans d’hydroge`ne solide vus de face. Cette fois la lu-
mie`re est absorbe´e par l’e´paisseur du film uniquement. Comme cette dernie`re est tre`s
faible, le film n’apparait plus noir mais seulement un peu plus sombre, a` l’exception
des contours. Ceux ci apparaissent noirs a` cause de la diffraction.
(a) (b)
Figure 3.12 – (a) Ruban avec des de´fauts visibles. (b) Ruban avec tre`s peu de de´fauts
visibles. Photos prises avec l’objectif Pentax 200mm et la came´ra PIKE, a` une distance
de travail de 1,2 m et avec une re´solution de 45 µm.
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3.1.3.1 Principe de la mesure
La mesure est base´e sur le principe d’un suivi de particules. Un meˆme motif pre´sent
a` l’inte´rieur du film est recherche´ sur deux images successives. Il est alors possible de
calculer la distance parcourue par ce motif entre ces deux images. En connaissant la
vitesse d’acquisition de la came´ra, on en de´duit le temps qu’il a fallu pour parcourir
cette distance. Connaissant ces deux donne´es, on peut ainsi calculer la vitesse du ruban.
Pour cela plusieurs e´tapes sont ne´cessaires :
– Lecture des images
– De´finition de l’e´chelle
– De´finition de la zone de travail
– Mesure du de´placement
– Calcul de la vitesse
Lecture des images
Le programme re´alise ces mesures de vitesses en prenant en compte un nombre
N d’images, choisi par l’utilisateur, correspondants a` la dure´e sur laquelle il souhaite
analyser la vitesse du ruban.
De´finition de l’e´chelle
L’e´chelle est de´finie de la meˆme fac¸on que celle re´alise´e dans le cadre de la mesure
d’e´paisseur. L’utilisateur pointe les bords de la buse en vue de face. La connaissance
de la coˆte re´elle de celle-ci (4mm), permet de remonter a` la re´solution de l’image.
De´finition de la zone de travail
De meˆme que pour la mesure d’e´paisseur, il est ne´cessaire de de´finir une e´chelle et
une re´gion de travail.
Mesure du de´placement
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Cette mesure est re´alise´e par une analyse d’inter-corre´lation d’images. Ce concept
vise a` e´tablir le ”taux de ressemblance” entre deux images. Il est pre´sente´ sur la figure
3.13, utilisant un signal uni-dimensionnel. La de´finition mathe´matique de ce concept,
Figure 3.13 – Ces deux signaux peuvent s’apparenter a` une impulsion de RADAR,
le signal e´mis se situerait sur le graphique du milieu tandis que le signal re´cupe´re´
apre`s un certain temps de vol et une re´flexion se situerait sur celui du dessus. Sur le
dernier graphique l’inter-corre´lation entre le signal e´mis et le signal rec¸u est non-nul
que lorsque le signal rec¸u ressemble au signal e´mis. Le maximum d’inter-corre´lation
indique le retard (ou temps de vol) entre impulsion e´mise et rec¸ue. Source : [33]
est que l’inter-corre´lation entre deux signaux, suppose´s unidimensionnels dans un pre-
mier temps, de moyenne nulle, s(t) et s’(t) est
xcorr(s, s′)(t) =
N∑
i=−N
sis
′
i−t
Aucun facteur de normalisation n’est applique´ de base a` cette fonction sous Oc-
tave. Ce concept est e´galement applicable en 2 dimensions et est re´alise´ par la fonction
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”xcorr2”, sous Octave. Elle permet d’effectuer les recherches de ressemblances d’un
meˆme motif d’une image (constitue´ de plusieurs pixels de´finis par leurs positions dans
l’image et leurs niveaux de gris) sur l’image suivante. Pour chaque de´placement d’un
pixel dans les deux directions, la fonction de corre´lation est calcule´e. La figure 3.14
montre le re´sultat obtenu entre 2 images successives de l’e´coulement du ruban d’hydro-
ge`ne. La recherche du maximum de cette fonction de corre´lation permet de de´duire le
de´placement (en pixels) effectue´ par le motif entre les 2 images, suivant les 2 directions
x et y. On peut observer que le de´placement est bien vertical et vers le bas.
Une condition naturelle, mais ne´anmoins indispensable au bon fonctionnement de
cette fonction est que le motif soit pre´sent entre deux images conse´cutives. Pour cela, il
faut s’assurer que la fre´quence d’acquisition du syste`me de capture d’images soit supe´-
rieure a` la vitesse de de´filement. On peut e´galement s’attendre a` une meilleure pre´cision
si le motif est bien de´fini, ce qui impose un temps d’exposition court par rapport a` la
pe´riode d’acquisition afin d’e´viter le ”flou de bouge´”. Par contre, si cette dernie`re doit
eˆtre suffisamment rapide pour qu’un meˆme motif soit pre´sent sur deux images succes-
sives, il est ne´anmoins ne´cessaire que ce de´placement soit de plusieurs pixels (ou que les
motifs reconnus soient tre`s nombreux) pour obtenir une bonne pre´cision. La mise au
point de l’objectif joue un roˆle important sur le re´sultat obtenu puisque qu’elle permet
que les de´fauts visibles et indispensables soient plus ou moins de´finis (cf figure 3.12).
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(a)
(b)
Figure 3.14 – (a) Figure d’inter-corre´lation norme´e de deux images successives lors de
l’e´coulement du ruban. Les pointille´s noirs repre´sentent le milieu de la figure, corres-
pondant a` un de´placement nul suivant les axes verticaux et horizontaux. Le maximum
de corre´lation est repre´sente´ en jaune. A mesure que l’on se rapproche du bleu, la valeur
de la corre´lation diminue. Le de´placement vertical du motif est indique´ entre les deux
lignes pointille´es horizontales. (b) Zoom de la figure d’inter-corre´lation autour de son
maximum, repre´sente´ en jaune. La courbe pointille´e rouge pre´sente la position verticale
de ce maximum. A mesure que l’on se rapproche du bleu, la valeur de la corre´lation
diminue. 100
La figure 3.15 pre´sente un exemple de la projection de la fonction d’inter-corre´lation
pre´sente´e sur la figure 3.14 pour un de´placement horizontal x fixe´ a` la coordonne´e du
maximum de corre´lation.
Figure 3.15 – Figure d’inter-corre´lation re´alise´e pour le de´placement suivant l’axe y.
Le trait pointille´ noir repre´sente l’ordonne´e du centre de la figure d’inter-corre´lation
Sur la figure 3.15, la distance entre les traits pointille´s rouges et noirs repre´sente
donc le de´calage selon l’axe y (en pixels) d’un motif entre deux images conside´re´es.
Dans ce cas dy vaut 11 pixels. Il est e´galement possible de tracer cette meˆme courbe
repre´sentant le de´calage selon l’axe x, qui serait tre`s faible dans le cas d’un le´ger de´-
placement horizontal du ruban, voire nul dans le cas pre´sente´ en figure 3.14.
Calcul de la vitesse
Une fois que l’on connait les de´placements suivant les axes x et y, il suffit d’utiliser
l’e´chelle de´finie pre´ce´demment afin de remonter aux distances re´elles. La vitesse est
calcule´e par la formule
v = dy/dt
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avec v la norme du vecteur vitesse, dy le de´placement vertical mesure´ ci-avant, et dt le
temps entre les deux images conside´re´es, qui de´pend de la fre´quence d’acquisition.
La figure 3.16 pre´sente une courbe obtenue lors d’une mesure de vitesse d’e´coulement
re´alise´e pendant 2,5 secondes.
(a) (b)
Figure 3.16 – (a) Courbe de mesure de vitesse d’e´coulement en fonction du temps. (b)
Visualisation d’une des photos analyse´es correspondant a` la courbe calcule´e, re´alise´e
avec la came´ra PIKE et l’objectif Pentax 200 mm, a` une distance de travail de 1,2 m
et une re´solution de 45 µm.
A chaque pas de calcul, l’image analyse´e est en fait une combinaison du fond de
l’image avec elle meˆme. La moyenne de ce fond est re´alise´e sur les 3 images pre´ce´dant
l’image analyse´e, permettant d’ame´liorer la sensibilite´ de la figure d’inter-corre´lation.
C’est pourquoi le calcul commence a` partir de la quatrie`me image, et que sur la figure
3.16, les premie`res valeurs ne sont pas repre´sente´es.
Puisque la vitesse est le quotient du de´placement par le temps, l’erreur de mesure
est donne´e par δv
v
= δy
y
+ δt
t
. Elle peut eˆtre re´duite soit en augmentant la distance
de suivi d’une particule, soit en augmentant le temps mis par cette particule entre
deux positions de´finies. De plus, cette incertitude est valable pour une mesure unique
de vitesse. Si l’on conside`re que toutes nos mesures sont inde´pendantes, et que l’on a
e´limine´ tous les biais syste´matiques (pre´cision sur l’e´chelle par exemple), cette erreur va
diminuer en 1√
n
, avec n le nombre de mesures re´alise´es. Pour re´duire cette incertitude,
on peut donc :
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– E´tablir une me´thode de calibration a` la tempe´rature ambiante permettant de
connaitre avec pre´cision la re´solution de l’image. Pour ce faire, les diffe´rentes
interfaces des hublots ainsi que les moyens d’acquisitions doivent eˆtre dispose´es
dans les meˆmes conditions que celles utilise´es dans la phase de fonctionnement
normale du cryostat. Une mire gradue´e permet la calibration.
– Ame´liorer l’e´clairage et la mise au point pour augmenter le contraste de telle
sorte a` avoir plus de de´fauts visibles et mieux de´finis. L’objectif e´tant d’obtenir
des images plus proches de celle pre´sente´e en figure 3.12(a) , plutoˆt que celle
pre´sente´e en figure 3.12(b).
– Augmenter la fre´quence d’acquisition de la came´ra ainsi que l’agrandissement.
La pre´cision du de´placement est de´finie au pixel pre`s et s’ame´liore donc lorsque
la taille du pixel diminue, pour autant que l’on puisse encore avoir des de´fauts
pre´sents dans le champ de l’image observe´e. Par ailleurs, il convient e´galement
d’augmenter la fre´quence d’acquisition des images pour eˆtre certain qu’un meˆme
de´faut puisse eˆtre pre´sent sur 2 images successives (e´viter que celui-ci ne soit
sorti du champ de l’image). Les mesures de vitesse variant d’un facteur 10, il
serait inte´ressant de faire varier automatiquement la hauteur de cette zone en
conse´quence.
– Interpoler la courbe d’inter-corre´lation. Ainsi, il est possible d’avoir une pre´cision
sub-pixels.
3.1.3.2 Mesure de de´bit
Sur l’installation ELISE, le de´bitme`tre FT300 a e´te´ installe´ a` la sortie de la pompe
du vide hydroge`ne. En supposant que la section du ruban soit connue (et ce notamment
graˆce a` l’algorithme de mesure d’e´paisseur) et qu’un re´gime stationnaire soit atteint,
le ruban se vaporise entie`rement apre`s avoir parcouru une certaine distance, et il n’y
a pas d’accumulation d’hydroge`ne sous forme solide dans l’enceinte a` vide. Ce de´bit
permet de remonter a` la vitesse d’extrusion par la formule suivante :
vH2 =
Q ∗M
S ∗ ρsol ∗ 22, 4 ∗ 10−3
Avec S la section du ruban, ρsol la masse volumique du solide, M la masse molaire
de l’hydroge`ne, Q le de´bit volumique. La figure 3.17 montre le de´bitme`tre utilise´ a` la
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sortie de la pompe pour re´aliser cette mesure.
Figure 3.17 – De´bitme`tre installe´ en sortie de la pompe primaire branche´e sur le vide
hydroge`ne. Un syste`me de by-pass permet de faciliter le pompage lors du pre´vidage de
l’installation
3.2 Re´sultats et discussions
3.2.1 SOPHIE
3.2.1.1 Buse cylindrique
Sur l’installation SOPHIE, la premie`re buse ayant permis la re´alisation d’e´coule-
ments d’hydroge`ne solide a e´te´ une buse a` section cylindrique de 140 µm de diame`tre.
La figure 3.18 pre´sente un tel cylindre. Les mesures de pression dans la cellule sont
obtenues a` l’aide d’un capteur de pression keller 0-200 bar a` jauges de contrainte.
La forte vitesse d’e´coulement, combine´e a` la faible re´solution spatiale et temporelle
dont nous disposions au moment de cette expe´rience ne nous a pas permis d’obtenir
des mesures pre´cises de la vitesse d’e´coulement du cylindre extrude´, compte tenu de
la qualite´ des images obtenues. De plus, sur l’image pre´sente´e, le cylindre ne semble
pas transparent. Cela peut venir d’une surexposition, d’un effet de dioptre au sein du
mate´riau et/ou d’un flou de mise au point. Le dispositif d’acquisition e´tait compose´ de
la came´ra Pike et de l’objectif sigma f8. L’impre´cision sur la mesure est principalement
due a` la re´solution de l’ensemble, qui est de 22 µm/pixel.
104
(a) (b)
Figure 3.18 – (a) cylindre d’hydroge`ne de 90 µm de diame`tre (mesure) obtenu par
extrusion (b) ge´ome´trie du canal d’extrusion. La buse est en laiton et mesure 140 µm
de diame`tre uniquement sur une hauteur de 200 µm. Vide´o re´alise´e avec la came´ra
PIKE et l’objectif sigma f8 mirror a` une distance de travail de 1,5 m et une re´solution
de 22 µm.
Lors de ces expe´riences sur le cryostat sophie, nous ne disposions pas encore du
de´bitme`tre FT300 pre´sente´ en figure 3.17. Cependant, la lecture de la pression dans
le vide d’hydroge`ne, combine´e aux caracte´ristiques de pompage de la pompe primaire
nous a permis de calculer le de´bit d’hydroge`ne pompe´, et de valider l’ordre de grandeur
de ces vitesses, en supposant connaˆıtre la section droite qui peut e´voluer pour chaque
pression. En ge´ne´ral, avec les jauges a` vide utilise´es, la pression est connue a` un facteur 2
pre`s. Ainsi, si la vitesse de pompage du groupe est constante ou bien connue, ce facteur
2 se reporte sur la pre´cision de la valeur de vitesse calcule´e. Pour des petites vitesses, ces
valeurs correspondent a` celles mesure´es par l’utilisateur qui suit une particule a` l’e´cran
qui sont bien visibles, contrairement a` ce qui est pre´sente´ en figure 3.18(a). En effet, au
moment ou` ces expe´riences ont e´te´ re´alise´es, l’algorithme de mesure de vitesse n’e´tait
pas encore de´veloppe´. La fre´quence d’acquisition de 15 images par seconde et le champ
de vision de 4 mm limite la vitesse maximale observable a` vlim = ∆h ∗ facq = 60mm/s.
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Figure 3.19 – Mesure de vitesse pour une buse de 140 µm de diame`tre et une tempe´-
rature de buse de 12,7 K. La tempe´rature du bas de la cellule e´tant fixe´e a` 11,3 K.
Comme indique´ sur la figure 3.19, le diame`tre apparent n’e´tait pas constant au
cours de l’extrusion. Celui-ci grossissait a` mesure que la vitesse (ainsi que la pression)
augmentait. Cette mesure de diame`tre est re´alise´e en utilisant la me´thode de mesure
d’e´paisseur par analyse d’images pre´sente´e a` la partie 3.1.2.
Aucune hypothe`se e´mise n’a a` ce jour explique´ ce phe´nome`ne de fac¸on convaincante.
Une explication plausible re´side dans le fait que l’extrusion semble de´buter au cœur de
l’hydroge`ne, au centre de la buse. On peut supposer qu’une couche d’hydroge`ne solide
adhe`re le long de la paroi interne de la buse. L’augmentation de la vitesse d’e´coule-
ment ge´ne´re´e suite a` une augmentation de pression peut induire un e´chauffement local
qui abaisse localement la contrainte de cisaillement dans l’hydroge`ne, le rendant ainsi
moins rigide et plus enclin a` se cisailler. Le front de cisaillement se de´place alors (en
augmentant la section cisaille´e) jusqu’a` trouver un nouvel e´quilibre thermique.
L’allure ge´ne´rale de la courbe correspond a` celle attendue suite aux calculs nume´-
riques qui seront pre´sente´s au chapitre 4 : On retrouve les caracte´ristiques d’un fluide
a` seuil, ainsi qu’une e´volution dans le meˆme sens de la pression et de la vitesse une
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fois l’e´coulement e´tabli. Une hyste´re´sis a e´te´ observe´e avec cette buse au niveau de
l’e´paisseur du cylindre : l’e´volution du diame`tre en fonction de la pression applique´e
e´tait plus lente lors de la redescente en pression que lors de celle de monte´e. Le temps
limite´ d’expe´rimentation n’a cependant pas permis de confirmer cette observation.
Les diffe´rentes incertitudes cumule´es tout au long de la chaine d’acquisition (pres-
sion d’hydroge`ne mesure´e, courbe caracte´ristique de pompage, ou encore section re´elle
extrude´e) donnent un indice de confiance mode´re´ dans ces re´sultats. Une future expe´-
rience re´alise´e dans les meˆmes conditions devra eˆtre mise en place afin de les confirmer,
tout en utilisant les outils de mesures de´veloppe´s dans le cadre de cette the`se. Il est
e´galement important d’explorer ce comportement pour des tempe´ratures de buse dif-
fe´rentes.
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3.2.1.2 Buse rectangulaire
La buse cylindrique pre´sente´e dans la section pre´ce´dente, re´alise´e pour ve´rifier la
faisabilite´ de l’extrusion avec ce syste`me et visible en figure 3.18, a ensuite e´te´ remplace´e
par une buse rectangulaire de 100 µm d’e´paisseur the´orique et d’une largeur de 1 mm.
La cote re´elle de celle-ci est de 120 µm, mesure´e a` l’aide d’un projecteur de profil.
La figure 3.20 pre´sente les re´sultats obtenus. La section de la buse rectangulaire
est maintenant beaucoup plus grande que celle de la buse cylindrique. En terme de
frottement, on peut donc s’attendre a` des pressions moins e´leve´es pour extruder l’hy-
droge`ne, et pour un meˆme de´placement du ”piston virtuel”. On aura ainsi un de´bit en
sortie e´quivalent et par conse´quent une vitesse du film bien moindre, dans le rapport
des sections.
Figure 3.20 – E´volution de la vitesse d’e´coulement en fonction de la pression pour
diffe´rentes tempe´ratures de buse.
Les vitesses mesure´es sont obtenues a` l’aide de l’algorithme d’inter-corre´lation d’images
adosse´ a` la came´ra Pike et a` l’objectif Pentax de 200 mm de focale a` une distance de
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1,2 m avec une re´solution de 40 µm, tandis que les pressions sont mesure´es avec un
capteur de pression keller 0-200 bar a` jauge de contrainte. Cette figure 3.20 montre
que :
• Pour une tempe´rature de buse fixe´e, une augmentation de la pression engendre
une augmentation de la vitesse.
• Pour une pression d’extrusion fixe´e, l’augmentation de la tempe´rature de la buse
augmente la vitesse d’e´coulement du ruban d’hydroge`ne.
Ces observations sont en accord avec le comportement attendu. En effet, comme il a
e´te´ de´crit dans le chapitre pre´ce´dent, une diminution de la tempe´rature va ge´ne´rer une
augmentation de la re´sistance au cisaillement, et ainsi une pression plus e´leve´e sera
ne´cessaire pour la mise en mouvement du solide. Une fois le solide en mouvement, c’est
le flux de chaleur ge´ne´re´ par les frottements a` la paroi qui contribuera a` la re´duction
de la contrainte de cisaillement.
Les pressions mesure´es par le capteur keller, qui a une pre´cision de 5 % de sa pleine
e´chelle (200 bar), correspondent a` celles lues sur un manome`tre a` aiguille. L’incertitude
est de l’ordre de 1 a` 2 bar.
En revanche, les barres d’erreur verticales correspondent aux e´carts types calcule´s a`
l’aide de l’algorithme de mesure de vitesse. On peut observer sur le graphique qu’elles
augmentent a` mesure que la vitesse augmente.
La figure 3.21 pre´sente quelques exemples de rubans re´alise´s avec diffe´rents para-
me`tres du syste`me d’acquisition. L’e´clairage et le re´glage du contraste de la came´ra
jouent un roˆle important sur la qualite´ de l’image et donc sur les mesures qui en re´-
sultent.
Il est e´galement important de pre´ciser que les mesures pre´sente´es sur ce graphe
correspondent a` des e´coulements bien e´tablis avec l’hydroge`ne qui occupe la totalite´ de
la section de la buse (1x0,120 mm2), contrairement aux mesures pre´sente´es sur la fi-
gure 3.19. Ainsi, les seuils d’e´coulement pre´sente´s sur ce graphique sont ceux en re´gime
e´tablis. Ils diffe`rent des seuils re´els observe´s. A titre d’exemple, avec une buse a` une
tempe´rature de 12,5 K, le seuil re´el d’e´coulement se situe autour de 70 bar. Cependant,
a` cette pression, seul un petit filet d’hydroge`ne (d’environ 0,5x0,1 mm2) est extrude´. De
la meˆme fac¸on que pour les expe´riences re´alise´es avec la buse cylindrique, a` mesure que
la pression augmente, la section du ruban extrude´ augmente e´galement jusqu’a` occuper
toute la section en sortie de la buse. Le phe´nome`ne d’hyste´re´sis observe´ une premie`re
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(a) (b) (c) (d)
Figure 3.21 – Rubans d’hygroge`ne solide observe´s avec une intensite´ lumineuse, et un
contraste diffe´rent. Les conditions d’extrusions sont identiques pour les 4 images (une
pression de 140 bar, une buse a` 12 K et une vitesse de l’ordre de 2 mm/s). Vide´os
re´alise´es a` l’aide de la came´ra PIKE et de l’objectif Pentax 200 mm a` une distance de
1,2 m avec une re´solution de 40 µm
fois avec les buses cylindriques ne semble pas eˆtre pre´sent pour les buses rectangulaires.
Le temps limite´ d’expe´rimentation ne nous a cependant pas permis de reproduire le
phe´nome`ne observe´ avec les buses cylindriques.
Il est ne´cessaire de de´passer une certaine vitesse vmin, afin que le ruban ne se soit
pas totalement sublime´ a` une distance donne´e de la buse par le flux de chaleur qu’il
rec¸oit par rayonnement. Pour une distance de 2-3 mm, cette vitesse, obtenue expe´ri-
mentalement, est de l’ordre de 1 mm/s. Une fois cette vitesse de´passe´e, le ruban semble
occuper toute la largeur de la buse. Cette observation devra eˆtre confirme´e par de nou-
velles mesures d’e´paisseurs re´alise´es pour diffe´rentes tempe´ratures et pressions.
Il semblerait que le syste`me pre´sente e´galement une vitesse limite d’e´coulement
vmax. En effet, au dela` d’une vitesse de l’ordre de 14 mm/s, le solide change de phase
et c’est un me´lange diphasique qui s’e´coule. Compte tenu des pressions mises en jeu
lors de ce phe´nome`ne, la cellule se vide en une dizaine de secondes.
L’hypothe`se principale de la cause de ce phe´nome`ne re´side dans le fait qu’a` partir
de cette vitesse vmax la puissance ge´ne´re´e par les frottements lors de l’e´coulement ne
permet pas de garder constante la tempe´rature de´sire´e au niveau de la buse. Un gradient
thermique est alors e´tabli. Ainsi, elle ge´ne`re un e´chauffement local qui conduit a` la
fusion comple`te ou partielle de l’hydroge`ne. Si la paroi atteint la tempe´rature de fusion
de la glace, une couche d’hydroge`ne fluide est alors forme´e sur celle-ci. La contrainte
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de cisaillement a` la paroi est alors e´norme´ment re´duite. Le solide ne rencontre donc
quasiment plus de re´sistance, et les pressions mises en jeu conduisent a` un e´coulement
tre`s rapide.
Figure 3.22 – Sche´ma explicatif du phe´nome`ne de vidange
Une analyse quantitative permet de valider cette hypothe`se. La figure 3.22 pre´sente
un sche´ma simplifie´ de l’e´coulement au travers de la buse. Le flux de chaleur ge´ne´re´ par
frottement au niveau de la paroi est le produit de la contrainte de cisaillement et de
la vitesse d’e´coulement du solide. Si on conside`re une extrusion a` 12 K, la contrainte
de cisaillement de l’hydroge`ne vaut environ τ = 50000 Pa. La figure 3.20 pre´sente une
vitesse limite de l’ordre de v=11 mm/s a` cette tempe´rature. Nous avons donc un flux
de chaleur :
φparoi = τ ∗ v = 550 W.m
−2
Compte tenu de la ge´ome´trie de la buse et de son support, le chemin thermique entre
la paroi et l’e´changeur de chaleur est pris e´gal a` e=2 mm. Si on conside`re deux parois
planes d’acier inoxydable (λ = 0, 77W.m−1.K−1, distantes de e, l’e´cart de tempe´rature
cause´ par ce flux est de :
△T =
φparoi ∗ e
λ
= 1, 43 K
Ce calcul pre´liminaire montre que la paroi en contact avec l’hydroge`ne s’e´le`verait a`
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une tempe´rature d’environ 13,4 K. La chute rapide de la contrainte de cisaillement a`
cette tempe´rature et les pressions mises en jeu conduiraient a` l’acce´le´ration de l’e´cou-
lement.
Cette explication est cohe´rente avec les observations pre´ce´demment re´alise´es avec la
buse cylindrique. En effet, celle-ci a e´te´ re´alise´e en laiton. Ce mate´riau a une conducti-
vite´ thermique nettement supe´rieure a` celle de l’acier inoxydable. Ainsi, il a e´te´ possible
d’atteindre des vitesses d’extrusions plus e´leve´es avec cette buse, puisque le gradient
thermique ge´ne´re´ e´tait moindre pour une meˆme vitesse.
Ces phe´nome`nes de vidanges diphasiques de la cellule sont observe´s et enregistre´s
en temps re´el, aussi bien sur SOPHIE que sur ELISE.
3.2.2 ELISE
3.2.2.1 Buse rectangulaire
La figure 3.23 pre´sente les re´sultats obtenus au sein du cryostat ELISE avec une
buse de 1 mm x 62 µm, mesure´e a` l’aide d’un projecteur de profil.
Le comportement est identique a` celui observe´ dans le cas d’une buse de 1x0,1mm2 :
plus la tempe´rature de la buse est basse, plus la pression ne´cessaire a` l’obtention d’une
vitesse donne´e est e´leve´e.
Si l’on compare le comportement des deux buses rectangulaires, on peut observer
que pour une meˆme tempe´rature de buse et une meˆme vitesse souhaite´e, la pression
ne´cessaire est plus importante pour une buse plus petite. Ce re´sultat est en ade´quation
avec le mode`le d’extrusion simplifie´, pre´sente´ au chapitre pre´ce´dent.
L’objectif Questar QM100 n’e´tait pas disponible au moment de cette expe´rience.
Nous n’avons donc pas de mesures optiques d’e´paisseurs de ruban d’hydroge`ne re´alise´
sur cette buse avec l’algorithme de´veloppe´. Cette mesure d’e´paisseur a e´te´ re´alise´e a`
l’aide de la mesure du de´bit d’hydroge`ne pompe´. On a ainsi un ruban d’une largeur de
62 µm, avec une erreur de mesure de 4 µm.
De meˆme que pre´ce´demment, il est e´galement important de pre´ciser que les mesures
pre´sente´es sur ce graphe correspondent a` des e´coulements bien e´tablis avec l’hydroge`ne
qui occupe la totalite´ de la section de la buse (1x0,062 mm2, mesure´e en amont de
l’expe´rience avec un projecteur de profil). Ainsi, les seuils d’e´coulement pre´sente´s sur
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Figure 3.23 – E´volution de la vitesse d’e´coulement en fonction de la pression pour
diffe´rentes tempe´ratures de la buse de 1x0,062 mm2. Les barres d’erreur sont obtenues
a` l’aide de l’e´cart type re´sultant de l’algorithme de mesure
ce graphique sont ceux en re´gime e´tablis. Ils diffe`rent des seuils re´els observe´s. A titre
d’exemple, avec une buse a` une tempe´rature de 12 K, le seuil re´el d’e´coulement se situe
autour de 90 bar. Cependant, a` cette pression, seul un petit filet d’hydroge`ne (d’environ
0,05x0,1 mm2) est extrude´. De la meˆme fac¸on que pour les expe´riences re´alise´es avec
la buse cylindrique, a` mesure que la pression augmente, la section du ruban extrude´
augmente e´galement.
3.2.2.2 Limitation concernant la mesure de vitesse
La fre´quence d’acquisition et la re´solution spatiale de la came´ra ne sont pas les
seules limitations existantes pour la mesure de vitesse par inter-corre´lation d’image. La
qualite´ du ruban y joue e´galement un roˆle de´terminant. En effet, si celui-ci ne pre´sente
pas un taux d’imperfections suffisant, (de´fauts de solidifications, e´chauffement local lors
de l’extrusion... ), les mesures re´alise´es seront plus disparates. La figure 3.24 pre´sente
deux rubans de qualite´s diffe´rentes analyse´s par cet algorithme. Sur la figure (a), on
peut observer que le ruban se courbe de`s la sortie de la buse. Ce comportement n’est
113
pas juge´ acceptable, et disparaˆıt a` mesure que la vitesse augmente. Le ruban est juge´
recevable (et mesure´) si et seulement si il est rectiligne sur une distance supe´rieure a`
4 mm apre`s la sortie de la buse d’extrusion.
(a)
(b)
Figure 3.24 – Comparaison entre l’analyse d’un ruban de qualite´ moyenne (a) pre´sen-
tant des impurete´s et un ruban de qualite´ me´diocre (b) pre´sentant davantage d’irre´gu-
larite´s. Vide´os re´alise´es a` l’aide de la came´ra PIKE et de l’objectif Pentax 200 mm a`
une distance de 1,2 m, avec une re´solution de 40 µm.
L’e´cart type obtenu pour un ruban d’une qualite´ moindre est plus petit que celui
obtenu pour un ruban d’une qualite´ moyenne.
Le tableau pre´sente´ en figure 3.25 re´sume les diffe´rentes campagnes expe´rimentales
re´alise´es au cours de cette the`se ainsi que les diffe´rents instruments de mesures associe´s.
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Figure 3.25 – Tableau re´capitulatif des campagnes mene´es au cours de cette the`se
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3.3 Conclusion
Un syste`me optique permettant la visualisation du ruban d’hydroge`ne en vue de
face et de profil a e´te´ de´fini. La re´solution des images obtenues a permis l’analyse de
la vitesse de de´filement et de l’e´paisseur des rubans d’hydroge`ne solide.
Un algorithme d’inter-corre´lation d’images a e´te´ de´veloppe´ afin de mesurer la vi-
tesse. Celle-ci est corre´le´e a` une mesure de de´bit d’hydroge`ne re´alise´e en sortie du
syste`me de pompage de l’enceinte a` vide dans laquelle sort le ruban. L’e´paisseur est
quant a` elle mesure´e par une analyse des niveaux de gris de l’image.
Les re´sultats obtenus ont permis de valider le concept d’extrusion, et ont montre´
une plage de fonctionnement en vitesse restreinte. Le flux de chaleur apporte´ par le
rayonnement thermique environnant impose une vitesse minimale, tandis que la vi-
tesse maximale est de´pendante du flux de chaleur produit par les frottements lors de
l’extrusion.
Diffe´rentes ge´ome´tries de buses (cylindriques et rectangulaires) ont e´te´ e´tudie´es
et confirment ces observations. L’utilisation d’un mate´riau disposant d’une meilleure
conductivite´ thermique permet notamment d’augmenter cette vitesse maximale.
116
Chapitre 4
Simulations nume´riques
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Ce chapitre a pour objectif l’e´tablissement d’un mode`le comportemental de l’e´cou-
lement de l’hydroge`ne solide au travers de la buse d’extrusion. Une fois valide´, il per-
mettra notamment d’extrapoler les re´sultats obtenus pour des ge´ome´tries de buses
diffe´rentes.
4.1 Approche qualitative
Nous avons vu dans le chapitre pre´ce´dent que le comportement de l’e´coulement est
particulier. Il de´bute seulement apre`s le franchissement d’un seuil de pression, avec
une premie`re phase d’e´coulement a` faible vitesse, puis dans un second temps, lorsque
l’on continue a` augmenter progressivement la pression, la vitesse augmente beaucoup
plus significativement. Ce comportement est similaire a` celui d’un fluide a` seuil, non
newtonien. C’est pourquoi lors de l’extrusion, a` l’aide de la re´fe´rence [29], nous avons
choisi de conside´rer l’hydroge`ne comme un tel fluide plutoˆt qu’un solide (inde´formable),
dont le comportement est pre´sente´ sur la figure 4.1.
Nous allons dans un premier temps e´tablir une approche qualitative du phe´nome`ne,
avant de simuler cet e´coulement avec un logiciel de calculs par e´le´ments finis.
4.1.1 Physique de l’e´coulement
4.1.1.1 E´quations de Navier Stockes en re´gime stationnaire
Ces e´quations caracte´risent l’e´coulement du fluide et e´tablissent la relation entre
les forces qui s’exercent sur le fluide et son mouvement (vitesse). Dans notre cas, elles
sont utilise´es pour un e´coulement stationnaire (inde´pendant du temps), isotherme (les
e´quations de chaleur ne sont pas prises en compte) et incompressible (la densite´ est
constante). {
∇.~V = 0
∇.τ −∇p = 0
Avec ∇~V la divergence du vecteur vitesse, ∇.τ la divergence du tenseur des contraintes
et ∇p le gradient de pression.
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4.1.1.2 Comportement de fluides non-newtoniens
Un fluide est dit newtonien lorsque la contrainte de cisaillement τ est proportionnelle
a` son taux de de´formation γ˙, par l’interme´diaire de sa viscosite´ µ, inde´pendante de
ce meˆme taux de de´formation. Les re´sultats expe´rimentaux montrent clairement que
ce n’est pas le cas de l’hydroge`ne solide, dont l’e´volution de la vitesse en fonction
de la pression est re´alise´e uniquement apre`s le de´passement du seuil (de pression)
autorisant l’e´coulement. Nous avons donc cherche´ a` mode´liser l’e´coulement d’un fluide
non newtonien qui s’en rapprocherait. La figure 4.1 pre´sente le comportement de tels
fluides.
En re´gime laminaire, les fluides non-newtoniens ayant un comportement non line´aire
sont rhe´o-e´paississants, ou rhe´o-fluidifiants : leur viscosite´ e´volue en fonction de la
contrainte. Pour les premiers nomme´s, la viscosite´ augmente a` mesure que la contrainte
applique´e σ augmente, tandis que pour les fluides rhe´o-fluidifiants, la viscosite´ diminue
a` mesure que la contrainte applique´e augmente.
Figure 4.1 – Comparaison comportementale d’e´coulement de fluides newtoniens et
non-newtoniens en re´gime laminaire. Les fluides rhe´o-e´paississant voient leur visco-
site´ augmenter en fonction de la contrainte applique´e, contrairement aux fluides rhe´o-
fluidifiants. Le fluide de Bingham s’e´coule seulement lorsqu’il a de´passe´ un certain seuil
de contrainte.
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Le fluide de Bingham est inte´ressant car il pre´sente un seuil au dela` duquel l’e´cou-
lement se produit. Il est caracte´rise´ par :
{
τ = τ0 + µγ˙ si τ > τ0
γ˙ = 0 si τ < τ0
Cependant, comme le montre la figure 4.1, l’e´volution line´aire de la contrainte de
cisaillement par rapport au taux de de´formation qui se produit lors de l’e´coulement ne
correspond pas aux observations de l’e´volution non line´aire de la vitesse v par rapport
a` la pression e´tablie sur SOPHIE et rappele´e en figure 4.2. La vitesse est l’image du
taux de de´formation par la relation γ˙ = v/D, avec D une longueur caracte´ristique,
tandis que la contrainte est l’image de la pression par la relation τ = P ∗ S/Sc avec P
la pression applique´e, S la section de la buse et Sc la surface cisaille´e.
Les re´sultats obtenus sur SOPHIE une fois l’e´coulement e´tabli montrent qualitati-
vement que l’on a un comportement de type rhe´o-fluidifiant, avec une vitesse moyenne
qui croˆıt de plus en plus vite a` mesure que la pression augmente.
Figure 4.2 – E´volution de la vitesse d’e´coulement en fonction de la pression pour
diffe´rentes tempe´ratures de buse.
4.1.2 Mode`le d’Herschel-Buckley
Le mode`le d’Herschel-Buckley combine l’e´volution rhe´ofluidifiant ou rhe´o-e´paississant
avec celle d’un fluide a` seuil. Il est de´crit par l’e´quation suivante :
{
τ = τ0 + µγ˙n si τ > τ0
γ˙ = 0 si τ < τ0
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Avec n l’indice de rhe´o-fluidification. Si n est infe´rieur a` 1, on est dans le cas d’un fluide
a` seuil rhe´o-fluidifiant, pour n e´gal 1 on retrouve le mode`le du fluide de Bingham, et
pour n supe´rieur a` 1, on est dans le cas d’un fluide a` seuil rhe´o-e´paississant.
4.2 Mode´lisation par e´le´ments finis
4.2.1 Mode`le
Une premie`re campagne de mode´lisation de l’extrusion a e´te´ mene´e compte tenu des
observations pre´sente´es ci-dessus. La mode´lisation de ce comportement doit permettre
une compre´hension suffisante des me´canismes d’extrusion en re´gime e´tabli afin de pou-
voir extrapoler les mesures aux buses de section infe´rieure. Pour rappel, le re´gime est
conside´re´ comme e´tabli si la section ruban occupe la totalite´ de celle de la buse, et que
le ruban est rectiligne sur au moins 4 mm apre`s sa sortie de la buse d’extrusion. Il s’agit
d’avoir une estimation fiable des pressions maximales ne´cessaires aux extrusions pour
les diffe´rentes buses. Les mode´lisations ont e´te´ re´alise´es avec l’outil CFX d’ANSYS,
un logiciel de calcul par e´le´ments finis permettant la re´solution de proble`mes de CFD
(Computational Fluid Dynamics).
4.2.1.1 Ge´ome´trie
L’e´tude s’est concentre´e sur une buse cylindrique, de meˆme section droite d’ex-
trusion que la buse expe´rimentale de 1 mm x 100 µm, soit un diame`tre de 0,36 mm.
La ge´ome´trie tire parti de la syme´trie : elle est 2D-axisyme´trique. CFX a besoin d’un
domaine volumique. Le maillage est cre´e´ en 2D avec ”Meshing”, l’un des mailleurs pro-
pose´s par ANSYS. Il est ensuite importe´ dans CFX et extrude´ sur un secteur de 5°
autour de l’axe de syme´trie et des conditions de syme´trie sont applique´es sur les faces
late´rales. Cette me´thode permet un maillage tre`s re´gulier, notamment proche de l’axe
de syme´trie. Le maillage comporte 21728 nœuds, comme le montre la figure 4.3.
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(a)
(b) (c)
Figure 4.3 – (a) ge´ome´trie axisyme´trique de la cellule. De gauche a` droite, les diffe´rents
diame`tres de passage de l’hydroge`ne sont de 21 mm, 3 mm, 2 mm et 1 mm avant
d’atteindre les 360 µm (b) maillage du mode`le ge´ome´trique. Celui-ci a e´te´ affine´ au
niveau de la buse d’extrusion. (c) zoom sur le maillage du bout de la buse d’extrusion.
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Afin de limiter les erreurs nume´riques aux changements de section, des conge´s ont e´te´
ajoute´s, permettant un raccordement progressif aux angles de changement de section,
et le maillage raffine´ aux alentours.
4.2.1.2 Donne´es mate´riaux
A l’exception de la viscosite´ et de la contrainte de cisaillement, les donne´es utilise´es
pour mode´liser l’hydroge`ne solide sont conside´re´es comme constantes. Les expressions
de la viscosite´ et de la contrainte de cisaillement de´pendent du mode`le utilise´ (fluide
de Bingham ou mode`le d’Herschel-Bulkley)
4.2.1.3 Conditions aux limites
Les conditions aux limites sont applique´es a` la veine de fluide pre´sente´e sur la
figure 4.3. La pression de re´fe´rence est fixe´e a` 0 Pa, ce qui correspond a` la pression en
sortie de buse. En entre´e (a` gauche du domaine), on impose la pression d’extrusion,
relative a` la re´fe´rence du domaine. En sortie (a` droite du domaine), au niveau de
la buse d’extrusion, on impose une pression nulle par rapport a` la re´fe´rence. Ainsi,
l’utilisation de la pression absolue et la diffe´rence de pression au sein des graphiques
sont e´quivalentes. Une condition de non glissement aux parois est e´galement impose´e.
4.2.2 Loi d’Herschel-Bulkley implante´e dans CFX
CFX propose deux mode`les pour mode´liser les fluides a` seuil : le mode`le de Bingham
et celui de Herschel-Bulkley. Comme indique´ ci-dessus, le comportement de l’hydroge`ne
s’approche d’un rhe´ofluidifiant, c’est-a`-dire que la viscosite´ diminue avec le taux de
cisaillement. C’est pourquoi le mode`le de Herschel-bulkley semble plus adapte´.
Dans ce mode`le, CFX mode´lise la viscosite´ en fonction du taux de cisaillement a`
l’aide de la relation suivante :
µeq =
τ0(T )
γ˙
+ µ0(T ).(λγ˙)n-1
µeq correspond a` une viscosite´ e´quivalente telle que τ = γ˙µeq. Les valeurs de seuil et de
viscosite´ sont tire´s de la re´fe´rence [29] :
τ0(T ) = 0, 026exp(0, 28(Ts − T )) [MPa]
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µ0(T ) = 0, 0027exp(0, 44(Ts − T )) [MPa.s]
Ts est la tempe´rature du point triple, 13,83 K.
Une fois l’exposant n fixe´, le second parame`tre sur lequel il est possible d’agir est
la constante d’ajustement λ.
Nous avons dans un premier temps essaye´ de faire varier l’exposant afin d’obtenir
des courbes similaires aux mesures a` 12 K. Le re´sultat est pre´sente´ sur la figure 4.4,
pour une constante de temps de fixe´e arbitrairement a` 1 s :
Figure 4.4 – Variation de l’indice de rhe´o-fluidification n
Plus l’exposant est petit, plus la vitesse moyenne augmente a` pression e´gale par
ailleurs, ce qui peut s’expliquer par la baisse de la viscosite´. La valeur du seuil ne
bouge pas, ce qui transparaˆıt dans la loi, ou` l’exposant influe sur le second membre,
dans la partie visqueuse. La forme des courbes ne correspond pas a` celle des mesures
qui semblent avoir une de´pendance plus importante avec la viscosite´ : la pente des
mesures en e´chelle semi-logarithmique reste supe´rieure a` celle calcule´e, meˆme pour
des exposants tre`s infe´rieurs a` 1, voire ne´gatifs. Cette valeur ne´gative n’a aucun sens
physique. Elle a e´te´ e´tudie´e uniquement a` titre indicatif.
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Nous avons e´galement e´value´ la sensibilite´ a` la constante d’ajustement, pour un
exposant de 0,25, comme le montre la figure 4.5.
Figure 4.5 – Variation de la constante d’ajustement pour n=0,25
Jouer sur ce facteur a permis de faire varier la largeur de la transition entre la
partie solide (en dessous de 80 bar ou` la vitesse d’extrusion est tre`s faible) et la partie
visqueuse. Un effet sur la vitesse d’extrusion se fait e´galement sentir, ce qui est logique
au regard de la loi utilise´e.
Pour s’approcher de la courbe expe´rimentale, il a fallu faire varier les valeurs de
viscosite´ µ0(T ) et de contrainte de cisaillement τ0(T ), trouve´es dans la seule re´fe´rence
[29]. Il y avait alors quatre parame`tres sur lesquels agir, bien loin de toute conside´ration
physique.
Ce mode`le implante´ par CFX semble montrer certaines limites qui ne permettent pas
une bonne prise en compte de l’effet de seuil et qui, par conse´quent, ne semble pas per-
mettre de mode´liser correctement le comportement de l’extrusion d’hydroge`ne obtenu
expe´rimentalement. La condition d’immobilite´ du fluide (γ˙ = 0) pour une contrainte
de cisaillement infe´rieure a` la contrainte seuil est mode´lise´e par une viscosite´ tendant
vers l’infini lorsque γ˙ tend vers 0. Dans ce cas, il y a donc une diffe´rence entre la loi
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mode´lise´e dans CFX et la loi d’herschel-Bulkley originale.
4.2.3 Mode`le de´die´
Une nouvelle loi comportementale a e´te´ implante´ dans le solveur CFX, afin de mieux
prendre en conside´ration cet effet de seuil. Dans celle-ci, les deux caracte´ristiques du
mate´riau ont e´te´ re´utilise´es : le fait que l’on ait un fluide a` seuil et un comportement
de type rhe´o-fluidifiant. Nous avons imple´mente´ ces caracte´ristiques d’une manie`re
diffe´rente de celle re´alise´e dans la loi d’Herschel-Bulkley utilise´e par le logiciel :
– La pression en entre´e est de la forme
Pentre´e = max(Papplique − Pseuil; 0)
Cette formule impose une pression diffe´rente selon la configuration e´tudie´e. En
dessous du seuil, aucune pression n’est applique´e afin de simuler la partie solide :
sans aucune pression impose´e il n’y a aucune extrusion possible. Au-dessus du
seuil, seul le diffe´rentiel de pression permet l’extrusion.
La pression de seuil est calcule´e a` partir de la valeur de cisaillement du seuil :
Pseuil = τ0(T )
section entre´e
section cisaille´e
La section d’entre´e est la section ou` est applique´e la pression d’extrusion, sur le
diame`tre 21 mm. La section de cisaillement est estime´e a` la section late´rale de la
buse ou` le cisaillement sera le plus important lors de l’extrusion.
– la viscosite´ est exprime´e en fonction du taux de cisaillement :
µ[Pa.s] = µ0(T )(λγ˙)n-1
La diffe´rence principale re´side dans le calcul du seuil : tandis que pour le mode`le
d’Herschel-Bulkley il est re´alise´ a` l’e´chelle locale et on ne controˆle pas ce qui s’y passe,
pour le mode`le de´die´, il est impose´ de manie`re macroscopique a` l’entre´e de la veine. Les
comportements devraient eˆtre semblables, mais on constate que l’effet de l’exposant est
beaucoup plus prononce´ avec le mode`le de´die´.
Ce mode`le posse`de trois parame`tres, la constante d’ajustement λ et l’exposant n
ainsi que la longueur de la section cisaille´e. Celle-ci intervient dans l’expression de
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Pseuil. Pour un effet rhe´o fluidifiant, n<1. Nous avons essaye´ de caler la mode´lisation
sur les mesures effectue´es a` 12 K, comme le montre la figure 4.6.
(a)
Figure 4.6 – Comparaison entre la simulation nume´rique du mode`le de´die´ et des
mesures expe´rimentales re´alise´es a` 12K.
La longueur effective de la buse a e´te´ fixe´e a` 1,66 mm. Celle-ci est diffe´rente de la
longueur ge´ome´trique correspondant a` la partie la plus e´troite de la buse (0,86 mm).
Cependant, pour atteindre cette section e´quivalente de 1 mm x 100 µm, la re´duction
progressive avec un angle de 5 degre´s est applique´e. On peut conside´rer que la longueur
effective prend en compte cet effet. La courbe 4.6 a e´te´ obtenue pour un exposant
n=0,25 et une constante d’ajustement de 0,078 s. L’ade´quation avec les mesures est
bonne pour les fortes pressions. En dessous de 130 bar, l’e´cart devient important. Le
mode`le permet cependant de mieux de´crire le comportement du film hydroge`ne que les
mode`les de fluide a` seuil implante´s dans CFX.
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4.2.3.1 Comportement en tempe´rature
A` partir de ce jeu de parame`tres, nous avons simule´ l’e´volution des courbes de
vitesse d’extrusion en fonction de la tempe´rature. Le re´sultat des calculs est montre´
sur la figures 4.7. La variation en tempe´rature influe sur les valeurs de la viscosite´ et
de la contrainte de cisaillement du fluide.
(a)
Figure 4.7 – Comparaison entre la simulation nume´rique du mode`le de´die´ et des
mesures expe´rimentales re´alise´es a` diffe´rentes tempe´ratures pour n=0,25 et λ=0,078s
Un meˆme jeu de parame`tres permet de correctement prendre en compte l’effet de
la tempe´rature, utilisant les formulations du seuil et de la viscosite´ pre´sente´s dans ce
mode`le de´die´. Les mesures a` 11 K sont moins bien mode´lise´es avec un e´cart environ de
20 bar.
Encore une fois, les vitesses d’extrusion a` basse pression sont e´galement mal prises
en compte par le mode`le.
4.2.3.2 Sensibilite´ a` l’exposant
La figure 4.8 pre´sente la sensibilite´ de l’exposant sur le re´sultat.
128
Figure 4.8 – Sensibilite´ de l’exposant sur les re´sultats obtenus. La courbe Bingham
pur correspond a` un exposant e´gal a` n=1 et une constante d’ajustement de 1 s.
Une diminution de la valeur de l’exposant tend a` e´carter la courbe obtenue des
re´sultats expe´rimentaux.
4.2.3.3 Application a` une autre buse
Ce mode`le a e´te´ applique´ a` des ge´ome´tries de buses plus petites. Ainsi, la figure
4.9 pre´sente et compare les re´sultats obtenus nume´riquement et expe´rimentalement
avec une buse d’une section de 1x0,062 mm2 Les parame`tres d’exposant et de visco-
site´ pre´sents dans le mode`le avec la buse pre´sente´e pre´ce´demment sont conserve´s. La
pression de seuil est estime´e avec la nouvelle ge´ome´trie. La longueur effective de la
buse permet d’ajuster le seuil. Les calculs pre´ce´dents ont e´te´ re´alise´s avec une longueur
effective h de 1,66 mm. Celle-ci est de´finie au sein de l’expression de la pression de seuil
Pseuil = τ0(T )
section entre´e
section cisaille´e
. La section cisaille´e e´tant le produit de cette longueur h et
du pe´rime`tre de la section d’entre´e.
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Figure 4.9 – Re´sultats obtenus avec le mode`le de´die´ pour une buse d’une section
e´quivalent a` 1x0,062 mm2.
La variation de cette longueur est un artifice permettant de faire varier de manie`re
simple la pression de seuil, sans intervenir sur la valeur de la contrainte de cisaillement
τ0(T ). Comme on peut le voir sur la figure 4.9, afin de faire correspondre les re´sultats
expe´rimentaux avec ceux obtenus nume´riquement, il a fallu faire varier cette longueur
h pour une tempe´rature de 11 K et la fixer e´gale a` 2 mm. De meˆme pour 13 K, les
deux longueurs teste´es ne correspondent pas aux donne´es expe´rimentales. Pour la buse
de 1x0,1 mm2, ce phe´nome`ne de variation de longueur en fonction de la tempe´rature
n’a pas e´te´ observe´.
4.2.3.4 Limites du mode`le
Une premie`re limitation du mode`le est l’application du seuil de fac¸on globale en
condition d’entre´e. Il serait plus juste de pouvoir appliquer cette condition localement
dans le domaine de l’hydroge`ne.
Une autre limitation re´side dans l’absence de prise en compte de la thermique de
l’extrusion : les frottements sont a` l’origine de dissipation d’e´nergie et il est raisonnable
de penser que des e´le´vations locales de tempe´rature ont lieu. Selon l’amplitude de ces
augmentations, l’hydroge`ne peut potentiellement passer localement en phase liquide et
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la viscosite´ a` prendre en compte serait tre`s infe´rieure a` celle du solide.
Le choix de l’utilisation d’une buse de section droite e´quivalente a e´te´ pre´fe´re´ a` celui
d’une section cisaille´e e´quivalente. Il serait inte´ressant de re´aliser ces meˆmes calculs avec
la vraie ge´ome´trie de buse en 3D et de valider cette hypothe`se.
4.3 Conclusion
La recherche du mode`le comportemental de l’e´coulement d’hydroge`ne solide a per-
mis d’appre´hender les phe´nome`nes physiques mis en jeu.
L’hypothe`se du comportement d’un fluide non-newtonien pour l’e´coulement (fluide
a` seuil et de type rhe´o-fluidifiant) a e´te´ pre´fe´re´e a` celui du solide de´formable. Un mode`le
d’e´coulement de´die´ a` de tels fluides a e´te´ mis en place. Il permet une meilleure prise
en compte de l’effet de seuil a` un niveau macroscopique que celui implante´ par de´faut
dans le logiciel CFX pour une loi de type Herschel-Bulkley. Ce mode`le, utilise´ en 2D
axisyme´trique, a donne´ des re´sultats cohe´rents avec les observations expe´rimentales
re´alise´es avec des buses d’extrusions rectangulaires d’une section e´quivalente.
Ce mode`le mis en place conside`re la totalite´ de l’hydroge`ne a` une tempe´rature
constante, e´gale a` celle de la paroi de la buse, et ne prend pas en compte les diffe´rents
effets thermiques qui entrent en jeu lors de l’e´coulement (notamment ceux ge´ne´re´s par
les frottements). Bien qu’il reste perfectible, il permet une premie`re compre´hension du
comportement au sein de la cellule lors de l’extrusion.
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5.1 Conclusion
Ce travail de the`se a permis de valider et de de´velopper un nouveau concept d’ex-
trusion base´ sur un brevet de´pose´ par le CEA Grenoble. Les incertitudes lie´es a` sa mise
en place et aux re´sultats attendus notamment en terme de pression, de dimension et
de vitesse des rubans ont e´te´ leve´es au fur et a` mesure de l’avancement de cette the`se.
La fabrication et l’utilisation des cryostats SOPHIE et ELISE ont rendu possible la
production en continu de rubans d’hydroge`ne solide d’une largeur de 1 mm et de 100
et 50 µm d’e´paisseur. Les buses de 25 et 10 µm ont e´te´ re´alise´es et doivent eˆtre mise en
place. La stabilite´ et la reproductibilite´ de l’extrusion ont e´te´ valide´es a` de multiples
reprises, avec notamment des extrusions re´alise´es durant 7h. Un syste`me de re´gulation
par commande avance´e multi-variables a e´galement e´te´ re´alise´ dans le cadre de cette
the`se.
Les rubans d’hydroge`ne s’e´coulent a` des vitesses allant de 1 a` 14 mm/s, en fonction
de la pression exerce´e, de la tempe´rature du solide, et de la section de sortie de la buse.
Le fonctionnement semble cependant limite´ a` cette plage de vitesse. Une explication
quantitative a e´te´ apporte´e au phe´nome`ne provoquant les vidanges aux vitesses e´leve´es.
Une ame´lioration possible consisterait a` utiliser une buse faite d’un autre mate´riau plus
conducteur thermiquement que l’acier inoxydable 304L. Des moyens de caracte´risations
spe´cifiques, base´s sur l’analyse d’images ont e´te´ de´veloppe´s. Ils permettent de mesurer
la vitesse et l’e´paisseur du ruban.
Le comportement de l’e´coulement a e´galement pu eˆtre corre´le´ par la recherche et
l’e´tablissement d’un mode`le de´die´, obtenu a` l’aide de simulations par e´le´ments finis re´a-
lise´s sur ANSYS CFX. L’hypothe`se du comportement d’un fluide non-newtonien pour
l’e´coulement a e´te´ pre´fe´re´e a` celui du solide de´formable. Celui-ci pre´sente la particularite´
d’avoir un seuil d’e´coulement puis une vitesse qui augmente de plus en plus rapidement
a` mesure que la pression applique´e en amont augmente. Un mode`le d’e´coulement de´die´
a` de tels fluides a e´te´ mis en place. Il permet une meilleure prise en compte de l’effet
de seuil a` un niveau macroscopique que celui implante´ par de´faut dans le logiciel CFX
pour une loi de type Herschel-Bulkley.
Ces premiers re´sultats encourageants ont ouvert plusieurs perspectives, avec notam-
ment l’utilisation de ces cibles dans la recherche et la compre´hension des phe´nome`nes
physiques mis en jeu lors de l’interaction laser/matie`re, ou encore dans des domaines
applicatifs, tels que la protonthe´rapie dans le domaine me´dical.
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Il s’agissait de la premie`re the`se sur ce sujet re´alise´e au laboratoire des basses tem-
pe´ratures. Il a donc fallu concevoir puis mettre au point le banc expe´rimental et de´finir
l’instrumentation associe´e compatible avec les contraintes cryoge´niques et l’environ-
nement hydroge`ne afin de re´aliser ces expe´riences d’une manie`re fiable, reproductible
et en toute se´curite´. Des re´sultats tre`s encourageants ont e´te´ obtenus. Les possibilite´s
d’ame´lioration tant au point de vue du mode`le physique de l’e´coulement que de la maˆı-
trise des conditions d’e´coulement des films et de leur caracte´risation (e´paisseur-vitesse)
sont d’ores et de´ja` programme´es dans le cadre d’une nouvelle the`se.
Les pistes d’ame´lioration et de compre´hension seront donne´es dans le paragraphe
suivant.
5.2 Perspectives
5.2.1 Futures actions a` mener
Plusieurs e´volutions autour du cryostat ELISE sont envisageables a` la suite de
cette the`se, aussi bien au niveau des moyens de caracte´risations qu’autour du cryostat
lui-meˆme.
5.2.1.1 Moyen d’acquisition et de traitement des images
Un syste`me optique (came´ra et objectif) offrant une meilleure re´solution et adapte´
a` l’acquisition des images lors de l’extrusion doit eˆtre e´tudie´. Cela permettrait notam-
ment, en analysant des images plus re´solues, de diminuer les incertitudes de mesures.
Le montage et l’utilisation d’un banc optique permettant de calibrer les instruments
(came´ra, objectifs et e´clairage) en dehors du cryostat serait e´galement pertinent.
Les algorithmes de traitement des images permettant les mesures d’e´paisseur et
de vitesse peuvent e´galement eˆtre ame´liore´s. Pour le premier, d’autres me´thodes de
se´lection des bords du ruban peuvent eˆtre envisage´es, tandis que pour le deuxie`me, un
fit de la fonction de corre´lation permettrait d’obtenir une re´solution sub-pixel sur le
de´placement des particules.
135
5.2.1.2 Caracte´risation d’e´paisseur par focalisation lumineuse
L’e´quipe du GSI de Darmstadt utilise actuellement une technique de caracte´risation
d’e´paisseur base´e sur la focalisation d’ondes lumineuses.
Le principe est pre´sente´ sur la figure 5.1.
Figure 5.1 – sche´ma de principe de la mesure par focalisation laser.
Il est ainsi possible de re´aliser a` la fois des mesures de distances avec une pre´cision
de l’ordre de la longueur d’onde utilise´e, ainsi que des mesures d’e´paisseurs d’objets
transparents. La longueur d’onde focalise´e sur la surface se re´fle´chit et est capte´e puis
analyse´e par le syste`me de commande. Le choix de certains appareils correspondant a`
notre besoin est pre´sente´ en annexe D.
5.2.1.3 Caracte´risation d’e´paisseur par transmission alpha
La mesure de l’e´paisseur du film d’hydroge`ne peut e´galement eˆtre re´alise´e par me-
sure de l’e´nergie absorbe´e par la cible. L’e´quipe travaillant sur le projet CHYME`NE,
ainsi que l’e´quipe du GSI ont re´alise´ ce type de mesures sur des cibles d’hydroge`ne
solide. Pour de plus amples informations, le lecteur est invite´ a` se re´fe´rer a` la re´fe´rence
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[4] et a` l’annexe C.
5.2.1.4 Cryostat de caracte´risation rhe´ologique
Dans le cadre de cette the`se, des simulations nume´riques ont e´te´ re´alise´es par la
socie´te´ Rhe´onova. Celles-ci avait pour objectif de valider le comportement de l’hydro-
ge`ne solide lors de son e´coulement, et notamment l’hypothe`se du fluide de Bingham
pre´sente dans la litte´rature.
Bien que cette e´tude n’ait pas donne´ de re´sultats totalement satisfaisants, elle a
permis de mettre en e´vidence plusieurs phe´nome`nes pre´sents dans le processus.
Afin de disposer de la contrainte de cisaillement et de la viscosite´ de l’hydroge`ne, il
serait inte´ressant de re´aliser un cryostat de´die´ a` de telles expe´riences. Pour cela, un cy-
lindre d’hydroge`ne solide serait contenu entre deux plateaux amovibles. En appliquant
une force sur ces plateaux et en observant la compression du cylindre, ces proprie´te´s
peuvent eˆtre de´duites, et ainsi eˆtre utilise´es pour recaler le mode`le nume´rique.
5.2.1.5 Cryostat ”Plug-and-Play”
Une e´volution du cryostat ELISE consisterait a` y installer une machine froide de
type tube a` gaz pulse´ ou Gifford Mac-Mahon, de telle sorte a` ne plus avoir de circulation
d’he´lium liquide. Ainsi, ce cryostat deviendrait ”Plug-and-Play”, et son utilisation en
serait simplifie´e, notamment pour son installation sur les chambres d’expe´rience des
installations laser.
5.2.1.6 Poursuite des calculs nume´riques
La recherche du mode`le comportemental de l’e´coulement de l’hydroge`ne doit e´ga-
lement eˆtre poursuivie. Pour ce faire, il semble inte´ressant d’affiner les re´sultats des
simulations nume´riques pre´sente´s dans cette the`se, et notamment l’e´tude et la compre´-
hension plus approfondie du mode`le de´die´ qui a e´te´ mise en place. L’influence pre´cise
de chaque parame`tre doit eˆtre e´tablie. A titre d’exemple, il peut eˆtre utile de corre´ler la
constante de temps utilise´e avec un temps caracte´ristique obtenu expe´rimentalement.
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5.2.2 Applications
Plusieurs e´quipes se sont montre´es tre`s inte´resse´es et des contrats de collaboration
ont e´te´ signe´s. La premie`re d’entre elles est l’e´quipe travaillant sur le laser PALS, en
Re´publique Tche`que.
Lors de la fabrication du cryostat ELISE, les contraintes d’implantation de la
chambre laser (notamment l’absence d’e´cran actif autour de l’e´coulement d’hydroge`ne
solide, dans le vide correspondant) ont e´te´ prises en compte et les pie`ces d’adapta-
tions ne´cessaires ont e´te´ re´alise´es. Le cryostat a e´te´ installe´ au mois d’aouˆt 2015 et les
premiers tirs lasers ont e´te´ re´alise´s avec succe`s, permettant ainsi de valider le concept
d’acce´le´ration de protons avec de telles cibles. La figure 5.2(a) pre´sente les e´quipes
ayant participe´ a` cette inte´gration. La figure 5.2(b) rappelle le concept d’acce´le´ration
de´sire´, tandis que la figure 5.2(c) pre´sente un des re´sultats obtenus : le tout premier
interfe´rogramme sur lequel apparait l’expansion du plasma ge´ne´re´ suite a` l’impact du
laser sur la cible d’hydroge`ne solide. L’e´nergie des tirs lasers a` e´te´ progressivement aug-
mente´e, et ce jusqu’a` atteindre un maximum de 577 Joules pendant 350 picosecondes.
Une nouvelle campagne expe´rimentale est planifie´e en novembre 2015.
Le LULI est le laboratoire d’utilisation des lasers intenses, sous tutelle du CNRS, de
l’e´cole polytechnique, du CEA et de l’universite´ Pierre et Marie Curie. Les physiciens
souhaitent e´galement utiliser ces cibles d’hydroge`ne solide afin d’e´tudier la physique
qui re´sulte de l’irradiation au laser. Ainsi, le cryostat ELISE a e´te´ conc¸u de manie`re a`
eˆtre e´galement compatible avec leur chambre laser. Des tirs lasers sur les rubans d’hy-
droge`ne sont planifie´s au de´but de l’anne´e 2016. Les physiciens souhaitent e´galement
e´tudier les phe´nome`nes de TNSA et du pouvoir d’arreˆt des protons au sein d’un plasma
d’hydroge`ne.
L’ILM (institut Lumie`re Matie`re) est un laboratoire du CNRS base´ a` Lyon. la sec-
tion ”dynamique des e´tats excite´s” de ce laboratoire s’est e´galement montre´e inte´resse´e
par la re´alisation d’expe´riences utilisant ces cibles d’hydroge`ne solide. Ces physiciens
souhaitent utiliser ces rubans d’hydroge`ne dans le but de ge´ne´rer des harmoniques e´le-
ve´es (rayons X-UV). L’avantage de l’utilisation de rubans d’hydroge`ne solide comme
milieu de ge´ne´ration avec une incidence rasante permettrait d’augmenter la densite´ du
milieu. Celle-ci e´tant de 2.5 ∗ 1022 molecules.cm-3.
L’une des applications potentielles de ces rayons X-UV ainsi ge´ne´re´s consiste a`
augmenter la re´solution actuelle des syste`mes d’imagerie par rayon X, comme pre´sente´
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dans le premier chapitre de cette the`se. Cette augmentation de la re´solution aurait un
grand impact, et ce notamment dans le domaine de l’imagerie me´dicale.
(a)
(b)
(c)
Figure 5.2 – (a) Les e´quipes de PALS, d’ELI Beamlines et du SBT ayant re´alise´ les
premiers tirs lasers sur les cibles d’hydroge`ne solide (b) Rappel du principe de l’acce´-
le´ration de protons par le phe´nome`ne de la TNSA [16] (c) Premier interfe´rogramme
d’expansion d’un plasma ge´ne´re´ a` l’aide d’un laser (200 Joules/ 350 picosecondes) et
d’une cible d’hydroge`ne solide
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Annexe A
DESP
Figure A.1 – Tableau 1 de l’annexe II de la DESP
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Figure A.2 – Proce´dure d’e´valuation selon la DESP
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Annexe B
Calculs par e´le´ments finis
Un calcul pre´liminaire par e´le´ments finis a e´te´ re´alise´ afin de dimensionner la cellule.
Pour ce faire un mode`le nume´rique a e´te´ utilise´. Les mate´riaux (cuivre et inox) ont e´te´
affecte´s aux diffe´rentes pie`ces et les contraintes et de´placements ont e´te´ impose´s : une
contrainte de pression de 400 bar au sein de la cellule (fle`ches rouges sur la figure B.1
ci-dessous), une contrainte de syme´trie sur la face au niveau de la coupe, car seule la
moitie´ de la cellule a e´te´ repre´sente´e pour acce´le´rer le calcul. Une contrainte d’appui
plan a enfin e´te´ impose´e pour e´liminer le de´placement vertical. Les re´sultats sont pre´-
sente´s sur la figure B.2 ci-dessous.
Figure B.1 – A gauche : Conditions limites impose´es a` la cellule pour le calcul par
e´le´ments finis. A droite : Maillage utilise´ lors des calculs par e´le´ments finis
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Figure B.2 – A gauche : Contraintes de Von Mises obtenues au sein de la cellule
comple`te. A droite : Zoom sur la partie infe´rieure de la cellule.
Conclusion
Lorsque la cellule est soumise a` 400 bars, les contraintes de Von mises sont infe´rieures en
tous points a` la limite e´lastique du mate´riau dans la partie inox. En effet, la contrainte
maximum dans cette partie est de 126 MPa , soit environ la moitie´ de la limite e´lastique
(Re=210 MPa pour l’inox).
Dans la partie en cuivre (e´changeur infe´rieur), on peut voir sur l’image qu’en surface
(cote´ inte´rieur) on atteint, voire on de´passe la limite e´lastique (70 MPa). On aura donc
dans cette zone une le´ge`re plastification qui fera un e´crouissage de surface. Cette partie
en cuivre ne risque pas de se plastifier ailleurs que dans cette zone.
La cellule va donc re´sister me´caniquement a` la pression de 400 bar.
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Annexe C
Mesure d’e´paisseur par
transmission d’e´nergie aplha
Le principe de mesure est pre´sente´ sur la figure C.1.
Figure C.1 – Installation d’une cible entre une source Alpha et le capteur
Une mesure d’e´mission de particule Alpha est re´alise´e. Apre`s une calibration effec-
tue´e sur des cibles de densite´s connues, la cible dont on souhaite mesurer l’e´paisseur
est inse´re´e entre les deux dispositifs d’e´mission/re´ception. La perte d’e´nergie rec¸ue par
le capteur est directement proportionnelle a` l’e´paisseur de la cible.
La figure C.2 montre les re´sultats obtenus au GSI avec une telle me´thode. Ceux-ci
ont e´te´ pre´sente´s lors de la confe´rence INTDS a` Tokyo en septembre 2014.
Compte tenue de la source de particules alpha utilise´e 241Am qui a` une e´nergie
initiale de 5,5 MeV, la perte d’e´nergie dE
dx
au sein de l’hydroge`ne est de 18 keV/µ. Les
moyens de mesures d’e´nergies permettent d’obtenir une re´solution de 56 nm.
Cependant, outre la nature radioactive de la source impliquant des mesures de
se´curite´ e´leve´es lors de la mise en place, l’inconve´nient de cette technique re´side dans
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le fait que la mesure d’e´nergie est moyenne´e sur un disque d’environ 2,2 mm, bien
supe´rieure a` la largeur de notre ruban.
Il serait ne´anmoins e´galement inte´ressant de se munir d’un tel appareil et d’e´tudier
les moyens ne´cessaires a` son implantation au sein du cryostat ELISE.
Figure C.2 – Mesure d’e´paisseur par transmission de particules alpha sur de l’hy-
droge`ne solide. La diminution de perte d’e´nergie au cours du temps correspond a` la
diminution d’e´paisseur due a` la sublimation de la cible statique mesure´e.
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Annexe D
Mesure d’e´paisseur par focalisation
lumineuse
Il est possible de de´duire l’e´paisseur d’un objet opaque a` la lumie`re dans le domaine
du visible en soustrayant les distances entre deux de ces capteurs place´s de part et
d’autre de l’objet a` mesurer. Il faut cependant s’assurer que la position entre les deux
capteurs ne varie pas lors de la descente en tempe´rature.
Les faibles distances de travail de ces appareils nous obligent a` les utiliser sous
vide, a` proximite´ du ruban d’hydroge`ne solide. Seuls certains mode`les sont certifie´s
pour une utilisation dans de telles conditions, comme par exemple le 5002227 de la
socie´te´ precitec. Celui-ci est actuellement utilise´ par le GSI et donne de bons re´sultats.
Il correspondrait a` notre utilisation puisqu’il a une gamme de mesure de 300 µm, une
distance de travail de 4,5 mm et une re´solution de 2,5 µm.
Le mode`le 5002399 de cette meˆme socie´te´ fonctionne e´galement sous vide et tra-
vaille a` une distance de 14,1 mm en ayant une zone de travail de 2 mm. Suite a` une
discussion avec l’e´quipe du GSI, il semblerait qu’il donne de meilleurs re´sultats sur de
l’hydroge`ne solide que le 5002227. La figure D.1 pre´sente la calibration des mesures
re´alise´es avec de tels appareils au GSI. Pour ce faire, la cible analyse´e se de´plac¸ait a`
l’aide d’un moteur line´aire effectuant des pas de 100 nm. re´solution du capteur est du
meˆme ordre de grandeur.
Il serait inte´ressant de se munir d’un tel appareil et de re´aliser son implantation au
sein du cryostat ELISE, tout en validant sont utilisation avec la transparence du ru-
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ban d’hydroge`ne et la focalisation lumineuse re´alise´e de part et d’autre du ruban. La
Figure D.1 – Re´sultats obtenus par l’e´quipe du GSI sur la mesure d’e´paisseur de cibles
me´talliques par focalisation. La cible analyse´e subit un de´placement impose´ a` l’aide
d’un moteur line´aire effectuant des pas de 100 nm. La reproductibilite´ de la mesure est
infe´rieure a` 50 nm, et la re´solution du capteur est du meˆme ordre de grandeur
reproductibilite´ de la mesure est infe´rieure a` 50 nm.
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Annexe E
Campagne expe´rimentale typique
Figure E.1 – mesures re´alise´es lors de la campagne expe´rimentale mene´e sur le cryostat
SOPHIE le 16 avril 2014
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Nomenclature
m˙ De´bit massique (kg.s−1)
ǫ0 Constante die´lectrique du vide (8, 85 ∗ 10
−12A−2.s4.kg−1.m−3)
~ Constante de Planck re´duite (1, 054 ∗ 10−34J.s)
λ Conductivite´ thermique (W.m−1.K−1)
µ Viscosite´ dynamique (Pa.s−1)
ρ Masse volumique (kg.m−3)
ρmol Densite´ molaire(kg.mol
−1)
τ Contrainte de cisaillement d’un mate´riau (Pa)
An Nombre d’Avogadro (6, 02 ∗ 10
23mol−1)
c Vitesse de la lumie`re (m.s−1)
Cp Chaleur spe´cifique a` pression constante (J.kg
−1.K−1)
DH2 Densite´ d’atomes
dotγ taux de de´formation (s−1)
e Charge e´le´mentaire (1, 602 ∗ 10−19C)
Eb Champ e´lectrique ge´ne´re´ par le laser (V.m
−1)
H Enthalpie massique (J.kg−1)
Ib Intensite´ laser (W.cm
−2)
m Masse d’une particule (kg)
me Masse d’un e´lectron (kg)
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n Indice de rhe´o-fluidification
rb Rayon atomique de Bohr (m)
T Tempe´rature (K)
v Vitesse (m.s−1)
A Nombre de nucle´ons par atome
Q De´bit volumique (m3.s−1)
Z Nombre de protons par atome
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Re´sume´
Il est possible d’obtenir des faisceaux de protons e´nerge´tiques lors de l’interaction
d’un laser sur une cible d’hydroge`ne solide. Ces faisceaux de protons pourraient eˆtre
utilise´s par exemple pour soigner certains cancers. Cette technique pourrait rempla-
cer dans les anne´es a` venir les gros acce´le´rateurs de particules situe´s en sous-sol des
hoˆpitaux. Les travaux mene´s durant cette the`se ont permis de de´velopper un moyen
d’obtenir et de caracte´riser des cibles d’hydroge`ne solide ade´quates a` une telle utilisa-
tion en utilisant un proce´de´ d’extrusion sans partie mobile.
Les premiers rubans d’hydroge`ne solide d’une largeur de 1 mm et d’une e´paisseur
de 100 µm ont e´te´ obtenus en 2014. Le dispositif a ensuite e´te´ modifie´ dans le but d’at-
teindre des e´paisseurs de rubans plus faibles. Des outils de caracte´risation de vitesse et
d’e´paisseur ont par la suite e´te´ mis en place et des simulations nume´riques ont permis
l’e´tablissement d’un mode`le comportemental lors de la phase d’extrusion.
Mots cle´s : cibles cryoge´niques, rubans d’hydroge`ne, faisceau de protons
Abstract
Laser-matter interaction with solid hydrogen target can generate energetic proton
beams. These proton beams could be used for example to destroy cancerous tumor
and this technique could replace in the next years huge particle accelerators situated
underground the equipped hospitals. This PhD thesis was about developing a way to
get and characterize solid hydrogen ribbons for such application, using a new extrusion
process, without any moving part.
First solid hydrogen ribbons (1 mm large and a thickness of 100 µm) have been
obtained in 2014. An upgraded version has been realized to achieve smaller ribbon
thicknesses. New geometries and characterizing tools have been developed to measure
the ribbon thickness and velocity. Numerical simulations have also been carried out to
establish the flow behavior of solid hydrogen during the extrusion process.
Keywords : Cryogenic targets ; hydrogen ribbons ; proton beams

